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RESUMEN

A nivel mundial, dos de los problemas mas importantes que se han
relacionado con los cambios climéaticos son el desperdicio de energia y la
generacion de CO:2 en todos los procesos productivos. Afortunadamente, el
aislamiento térmico ha sido la solucion para reducir la pérdida de energia. No
obstante, ciertos materiales destinados a este tipo de aplicacion como el
asbesto, ha sido clasificado como un cancerigeno humano reconocido por el
Departamento de Salud y Servicios Humanos de los Estados Unidos, por la
Oficina de Proteccion Ambiental y por la Oficina Internacional para la

Investigacion del Cancer.

Adicionalmente, las emisiones de dioxido de carbono a la atmdésfera en el
area de la construccion por los procesos de calcinacién de cemento ordinario
Portland (OPC) son muy altas, solamente en el afio 2007 las empresas
cementeras que pertenecen al proyecto Getting the Numbers Right (GNR)
produjeron 567.000.000 toneladas de COz, y de forma general, este gas tiene

alrededor del 57% de actuacién en el efecto invernadero.

Por lo tanto, el desarrollo de nuevos materiales que sean las soluciones a los
problemas antes mencionados, es un desafio de la ciencia y en este estudio

se plantea a los geopolimeros como compuestos que pueden tener las



caracteristicas y propiedades adecuadas para utilizarlo como material de

aislamiento térmico y construccion.

Los geopolimeros son materiales amorfos formados por aluminosilicatos
tridimensionales, los cuales son derivados de la reaccion de
geopolimerizacién. Este proceso es exotérmico y es llevado a cabo mediante
oligobmeros (dimeros, trimeros, etc.) que son activados alcalinamente, los
cuales proveen la estructura macromolecular y tridimensional. Por lo que,
este trabajo tiene como objetivo sintetizar y analizar muestras de
geopolimeros formados por activacion alcalina de zeolita ecuatoriana, a
través de la medicion de compresion mecéanica, conductividad térmica y
cinética de la reaccién de geopolimerizaciéon, para usarlos como material de

aislamiento térmico y construccion.

Para desarrollar el estudio, primero se realiz6 una revisién preliminar de
publicaciones de articulos cientificos y libros relacionados al tema. Luego, se
llevé a cabo la preparacion de la materia prima precursora (zeolita), este
proceso incluyé la molienda, tamizado y tratamiento térmico. Después, se
sintetizaron los geopolimeros para determinar la éptima composicion, en
funcién de la compresion mecanica y la trabajabilidad, y se analizaron cuatro
efectos: hidroxido de sodio, silicato de sodio, hidroxido de calcio y
temperatura. Como resultado, se obtuvo que la muestra CH5 es la Optima,

alcanzando una compresion mecanica de 9.58 MPa., su composicion



corresponde a las siguientes condiciones: solucion 10 M NaOH, razon de 0.5
de NazSiOs/NaOH, Ca(OH)2 al 3.0% de masa de la cantidad de zeolita y

temperatura de curado a 60 °C por 24 horas

De forma adicional, se sintetizaron geopolimeros fomizados bajo las
condiciones de la 6ptima composicion y se adicioné peréxido de hidrégeno
como agente fomizante. A estos compuestos se determiné la conductividad
térmica, cuyo valor promedio obtenido fue 0.28 W/m°C. Aunque, no se lo
pueda considerar como un aislante térmico, se recomienda realizar estudios
futuros para determinar los parametros, en donde este material presente una

menor conductividad térmica.

Una vez preparadas las muestras, cada una fue caracterizada segun el
analisis por difraccion de Rayos X, donde se observé que las fases cristalinas
presentes en la zeolita (mordenita, analcima, cuarzo) disminuyeron y su fase
amorfa aument6 al formar los geopolimeros. Adicionalmente, por el ensayo
de termogravimetria se determiné que la mayor pérdida de masa se debe a
la evaporacion de agua libre que se da en el intervalo de 40-100°C. También,
se realiz6 el analisis FT-IR, donde las principales vibraciones se encuentran
directamente asociadas a flexiones y estiramientos, simétricos y asimeétricos,
de grupos funcionales pertenecientes a las fases cristalinas y amorfas: Si-O-

Si, O-Si-0O, Al-O-Si.



De forma adicional, se utilizd el Microscopio Electrénico de Barrido (SEM)
para analizar la morfologia de los compuestos obtenidos, donde se muestran
detalles de la fase amorfa formada mediante el proceso de geopolimerizacion
y posibles formaciones de carbonatos. Ademas, se obtuvo que las
densidades de todas las muestras son menores que la zeolita, debido a que
los poros de los geopolimeros ocupan mayor volumen que en la materia

precursora.

Finalmente, se llevd a cabo el estudio de la cinética de reaccién a través de
la Difraccion de Rayos X In Situ, obteniéndose que el decaimiento en la
concentracion de la Mordenita sigue un modelo de primer orden con una

constante cinética de reaccion de 0,00305 h1.
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INTRODUCCION

El presente estudio tiene como titulo “Sintesis y Caracterizacion de la
Cinética de la Reaccion, Propiedades de Resistencia Mecéanica y
Conductividad Térmica de Geopolimeros formados por Activacién Alcalina de
Zeolita Natural Ecuatoriana como un material aislante térmico”. Tiene como
objetivo sintetizar y analizar muestras de geopolimeros formados por
activacion alcalina de zeolita natural ecuatoriana, a través de la medicion de
compresion mecénica, conductividad térmica y cinética de la reaccion de
geopolimerizacién, para usarlos como material de aislamiento térmico y

construccion.

Por lo tanto, la tesis de grado se dividid en cinco capitulos. El Capitulo 1
describe la informacion general requerida para llevar a cabo la investigacion,
es decir, se detalla el preAmbulo, planteamiento del problema, justificacion,
hipétesis, objetivos y disefio de la investigacion. En el Capitulo 2 se realiza
una breve descripcion de los principales conceptos involucrados en el
estudio. Luego, en el Capitulo 3 se presenta el procedimiento experimental
tanto del tratamiento de la zeolita natural ecuatoriana, asi como, de la
sintesis y caracterizacion de geopolimeros. En el Capitulo 4 se muestran los
resultados y las discusiones de los analisis. Finalmente, en el Capitulo 5 se

especifican las conclusiones y recomendaciones.



CAPITULO 1

1. INFORMACION GENERAL

1.1 Predmbulo

A nivel mundial, dos de los problemas mas importantes que se han
relacionado con los cambios climaticos son el desperdicio de energia
y la generacion de CO2 en todos los procesos productivos. A medida
que los requerimientos de energia son altos, los residuos generados
aumentan al mismo tiempo. Afortunadamente, el aislamiento térmico
ha sido la solucion para reducir la cantidad de energia que se pierde.
Estos materiales como la lana mineral, fibra de vidrio y espuma de
poliuretano, deben presentar caracteristicas especiales 'y
propiedades que les permitan tener un comportamiento como

aislantes térmicos. Segun la aplicacion de estos materiales, tienen



gue contar con propiedades como alta resistencia mecanica y baja
conductividad térmica sin sufrir cambios en su estructura y
composiciéon quimica cuando se exponen a las condiciones de

operacion [1,2].

En 1940 y 1950, la lana mineral o lana de roca empezaron a superar
al amianto en popularidad, porque estos materiales garantizaban que
las pérdidas de calor sean las minimas posibles. Un informe de 1994
de la Agencia Internacional para la Investigacion sobre el Cancer,
presenta a la fibra de vidrio como un carcindgeno humano. También,
el asbesto ha sido clasificado como un cancerigeno humano
reconocido por el Departamento de Salud y Servicios Humanos de
los Estados Unidos, por la Oficina de Proteccibn Ambiental y por la

Oficina Internacional para la Investigacion del Cancer [3,4].

Sin embargo, las emisiones de diéxido de carbono a la atmdsfera en
el area de la construccién por los procesos de calcinacion de
cemento ordinario Portland (OPC) son muy altas, solamente en el
afo 2007 las empresas cementeras que pertenecen al proyecto
Getting the Numbers Right (GNR) produjeron 567 000 000 toneladas
de CO:a. Este gas tiene aproximadamente el 57% de actuacion sobre

el efecto invernadero [5,6].



Uno de los desafios reales de la ciencia es encontrar nuevos
materiales de aislamiento térmico que sirvan a la industria y nuevos
materiales de construccion con menores emisiones de COg2, siendo
una solucion a este problema el uso de entidades de aluminosilicatos
para formar geopolimeros y sus variaciones, que pueden tener las
caracteristicas y propiedades adecuadas para utilizarlo como
material de aislamiento térmico y construccién. Los geopolimeros son
el producto de la reaccibn de condensacion denominada

geopolimerizacion [7].

1.2 Planteamiento del problema

Actualmente, las industrias independientemente de su actividad han
establecido procesos de mejoramiento continuo para todos los
aspectos que contribuyen a una produccion mas eficiente, con la
finalidad de obtener mejores caracteristicas en sus productos a
menor costo. Para tal efecto, un factor preponderante es la
optimizacién de la energia que esta involucrada intrinsecamente en
los procesos, ya que la pérdida de esta contribuye a reducir la
eficiencia energética significativamente, solamente el sector industrial
consumid 5012.36 Gwh en el afio 2012. En la figura 1.1, se presenta
la demanda anual de energia eléctrica del pais, donde claramente se

aprecia lo requerido por el area industrial. La conciencia para llevar



los procesos a un nivel mas eficiente tanto energéticamente como
ambientalmente ha crecido de forma exponencial. Debido a esto, los
requisitos en las propiedades de los materiales aislantes son mas

rigurosos y detallados [8].
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Figura 1.1. Demanda anual de energia eléctrica a nivel

nacional por grupo de consumo.
Fuente: Consejo Nacional de Electricidad del Ecuador, 2013 [8].

Como medida de solucion a este problema se utilizan materiales
aislantes como asbestos, lana mineral o lana de vidrio, que
contribuyen a que las pérdidas de calor sean reducidas. Sin
embargo, el asbesto ha sido clasificado como un cancerigeno
humano reconocido por el Departamento de Salud y Servicios
Humanos de los Estados Unidos, por la Oficina de Proteccion
Ambiental y por la Agencia Internacional para la Investigacion del
Céancer, ya que cuando se inhalan las fibras de este material, es

posible que se alojen en los pulmones y que permanezcan ahi por



mucho tiempo. Después, las fibras pueden acumularse y causar
cicatrices e inflamacion, lo cual puede dificultar la respiracion y llevar

a serios problemas de salud [9,10].

El aislamiento de lana mineral tiene muy baja resistencia a la difusion
del vapor y por lo tanto tiende al aumento de la conductividad
térmica, ademas tiene el potencial de causar dafios en la salud de los
seres humanos, puede irritar la piel, los ojos y el sistema respiratorio.
Este material es revisado por la Agencia Internacional para la
Investigacion del Cancer como un agente perteneciente al grupo 3 -
No clasificable como cancerigeno para los seres humanos [1]. A
pesar de que existen dichos materiales que han sido utilizados
durante muchos afios en aislamiento térmico, la ciencia sigue en la
busqueda de aquel que sea utili para aumentar la eficiencia
energética de los procesos y que ofrezca mejores caracteristicas

[3.4].

En el area especifica de la construccion, la produccién mundial de
cemento incrementdé en un 3.4% en el afio 2008, debido a la
creciente demanda de construcciones. La industria del cemento
constituye un pilar fundamental en la sociedad actual, ya que por

ejemplo, el cemento es el que mantiene juntas de concreto y el



hormigon es parte de la mayoria de las infraestructuras y carreteras

[11].

Sin embargo, es conocido que los procesos de calcinacion de
cemento ordinario Portland (OPC) liberan dioxido de carbono a la
atmosfera debido a su gran demanda de energia, representando el
5% de las emisiones mundiales de dioxido de carbono. Este gas es
un contaminante que tiene aproximadamente el 57% de actuacion
sobre el efecto invernadero que provoca el calentamiento global.
Solamente el Ecuador liberé 32.636.000 toneladas de CO2 en el afio
2010 y en la figura 1.2, se aprecian las emisiones globales de este

gas desde el afio 1990 con una proyeccion al afio 2030 [6,12].
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Figura 1.2. Emisiones globales de di6xido de carbono de

combustibles fosiles 1990-2030.
Fuente: Mongabay, 2011 [13].



Una solucion bajo estudio es el uso de aluminosilicatos para formar
geopolimeros y sus variaciones, los cuales pudieran tener las
caracteristicas y propiedades correctas para su uso como material
aislante térmico y de construccion al remplazar el Cemento Ordinario
Portland (OPC). Los geopolimeros son el producto de una reaccion
de condensacion llamada geopolimerizacion, en donde las entidades
de aluminosilicatos que son obtenidos de materiales como zeolitas o
metacaolin cambian su estructura cristalina a amorfa. Estudios
comparativos entre la energia requerida para producir 1 metro cubico
de OPC y 1 metro cubico de geopolimero, revelan que se necesitan
aproximadamente 7.75 mas energia y que las emisiones liberadas a
la atmdésfera son aproximadamente 3 veces mas para la produccion

de OPC [14].

¢Es posible que los geopolimeros formados a partir de zeolita
ecuatoriana presenten propiedades de compresion mecanica Yy
conductividad térmica, para su uso en construccion y aislamiento

térmico?

Variable Independiente: Geopolimeros de zeolita natural

ecuatoriana.

Variables Dependientes: Valores de Compresibn mecanica y

conductividad térmica.



1.3 Justificacion

El estudio de la de obtencion de geopolimeros a través de la
geopolimerizacion de zeolita natural ecuatoriana bajo condiciones de
laboratorio, brindara el conocimiento necesario para discernir si este
mineral, que se encuentra presente en nuestro pais, es lo
suficientemente apto para ser utilizado como material de

construccion y material aislante.

Esta investigacion cientifica servira de base para futuros estudios
gue se realicen con diferentes entidades de alumino-silicatos
presentes en el pais, debido al analisis del efecto que tienen el
hidroxido de sodio, silicato de sodio, hidréxido de calcio y la
temperatura de curado sobre las propiedades de los geopolimeros
obtenidos a partir de la zeolita natural ecuatoriana. De igual manera,
el estudio de la cinética de reaccion de geopolimerizacion sera util
para la comprension del fendbmeno quimico que tiene lugar en la

formacion del geopolimero.

Adicionalmente, estudios anteriores demuestran que el proceso de
obtencién de geopolimeros por medio de la reaccion de
geopolimerizacion, contribuye a la disminucién de las emisiones de
Di6xido de Carbono. Este hecho se encuentra en concordancia con

el Plan Nacional de la Calidad de Aire (PNCA), el cual establece que
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el Estado Ecuatoriano protegera el derecho de la poblacion a vivir en
un medioambiente ecologicamente equilibrado, garantizando un
desarrollo sustentable. Ademas este plan ambiental establece como
uno de sus objetivos mantener las concentraciones promedio
anuales de contaminantes del aire bajo los estandares permisibles al

afio 2013 [15].

1.4 Hipdtesis y operacionalizacion de la hipotesis

Los geopolimeros sintetizados por activacion alcalina de zeolita
natural ecuatoriana alcanzaran valores de conductividad térmica y
compresidn mecanica que permitan usarlos como material de
aislamiento térmico y material de construccion. En la tabla 1.1 se

realiza el andlisis de la operacionalizacion de la hipotesis.
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Tabla 1.1. Operacionalizacion de la hipoétesis.

LINEAMIENTOS DE

HIPOTESIS VARIABLES
INDICADORES
Los geopolimeros Porcentaje de
sintetizados por agente  fomizador
activacion alcalina de en el proceso de
zeolita natural Conductividad geopolimerizacion.
ecuatoriana térmica Composicion de
alcanzaran  valores Activador  Alcalino
de conductividad de la Zeolita
térmica y compresion Natural.
mecanica que Concentracion
permitan usarlos Molar de soluciones
como material de de Hidroxido de
aislamiento térmico y Sodio.
material de Relacion (WV)
construccion. Zeolita - Activador
alcalino.
Compresion
o Relacion (V/v)
mecéanica

Silicato de Sodio -
Hidroxido de Sodio.
Relacion (wWiw)
Zeolita — Hidroxido
de Calcio.

Temperatura de

Curado




1.5 Objetivos

12

1.5.10bjetivo General

Sintetizar y analizar muestras de geopolimeros formados por

activacion alcalina de zeolita ecuatoriana, a través de la

mediciébn de compresion mecanica, conductividad térmica y

cinética de la reaccién de geopolimerizacion, para usarlos como

material de aislamiento térmico y construccion.

1.5.20bjetivos Especificos

Realizar muestras de geopolimeros con diferentes
composiciones de hidréxido de sodio, hidroxido de calcio

y silicato de sodio.

Obtener la cinética de reacciéon de geopolimerizacion

utilizando andlisis de Difracciéon de Rayos X.

Identificar las condiciones en donde las muestras

presenten altos valores de compresion mecéanica.

Valorar la conductividad térmica de geopolimeros

fomizados.

Comparar los resultados obtenidos con otros materiales

comunmente empleados.
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1.6 Disefio de la investigacion

Para llevar a cabo esta investigacion aplicada y contestar a las
preguntas planteadas, se han disefiado cuatro fases. La primera fase
se denomina informacion preliminar, la cual consiste en la revision de
publicaciones de articulos cientificos que han llevado a cabo estudios
similares y libros relacionados al tema, esto es de vital importancia
porque provee el conocimiento necesario para establecer las
variables a analizar.

La segunda fase es la preparacion del material, en esta etapa se
abarca todo tipo de recursos necesarios para sintetizar los
geopolimeros; ademas se realiza la preparacion de la zeolita
(molienda, tamizado, tratamiento térmico), preparacion de soluciones
alcalinas y se realizan los tramites para la obtencién de
autorizaciones de los laboratorios donde se realizara la sintesis y el
analisis de las muestras de geopolimeros. Este paso es muy
importante, debido a que si hace falta algun recurso mencionado no
es posible llevar a cabo las siguientes fases.

La tercera fase se la define como sintesis y analisis de geopolimeros,
gue consiste en la preparacion de las muestras de este material bajo
ciertos parametros entre los cuales estan el tiempo de mezclado y la
velocidad de homogenizacion. Posteriormente, las muestras seran

analizadas bajo pruebas de compresion mecanica, difractometria de
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rayos X (DRX), espectroscopia en el espectro infrarrojo (FTIR),
analisis termogravimétricos (TGA-DSC), analisis de conductividad
térmica y cinética de la reaccion de geopolimerizacion mediante un
analisis DRX In Situ en un ambiente controlado.

Por ultimo, la cuarta fase se denomina analisis de resultados, en la
cual se lleva a cabo la interpretacién de los datos obtenidos en la
fase anterior y se definen las conclusiones de la investigacion. En la

figura 1.3, se muestra un diagrama de las fases de la investigacion.



Recoleccion de
informacign preliminar

Preparacon del Material
[Reactivos y BQuipos)

Revisitn de aspectos
necesarios para la sinbesis

sintesis de Geopolimeros

aAnalisis de Resultados y
Conclusiones

Figura 1.3. Diagrama de las fases del estudio.
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CAPITULO 2

2. MARCO TEORICO

2.1. Zeolitas

Las zeolitas naturales fueron formadas hace millones de afios por la
alteracion de ceniza volcanica en agua alcalina y bajo condiciones de
alta presion se cristalizaron. Fueron caracterizadas por primera vez
como un grupo de minerales por el mineralogista sueco Baron Axel
Cronstedt en el afio 1756. Cronstedt les otorgo esta denominacion
debido a su caracteristico burbujeo al perder agua mientras son
calentadas: Del griego Zeo que significa evaporar y Lithos que

significa rocas [16].

Son una clase de aluminosilicatos cristalinos e hidratados, basados

en marcos rigidos con poros bien definidos que cruzan a traves de
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sus estructuras, los cuales forman cavidades. Estas cavidades
permiten el facil movimiento de iones intercambiables y moléculas
desde dentro y fuera de la estructura. Con tamafnos de cavidades
entre 200 y 2000 pm, las zeolitas naturales son clasificadas como
sustancias microporosas. Son estos tamafios las que las diferencian
de otras especies de zeolitas naturales y también les dan sus

propiedades caracteristicas [16, 17].

Sus cavidades se encuentran positivamente cargadas por cationes
como Sodio, Potasio, Bario, Calcio y ademas moléculas
relativamente grandes como agua, amonio, iones de carbonatos y
nitratos. Todos estos, mantenidos por una estructura negativamente
cargada. Las zeolitas son caracterizadas por su habilidad de perdery

absorber agua sin dafiar su estructura cristalina [17].

Debido a que las zeolitas son compuestos hidratados, tienen baja
dureza en relacion a otros minerales y baja gravedad especifica, tal
como ocurre con los Feldspars que no contienen Hierro o Magnesio.
Las zeolitas naturales son frecuentemente encontradas juntas y
asociadas con otras especies como Datolita, Apofilita, Pectolita y
Calcita [18]. La tabla 2.1., muestra una comparacion de dureza y
gravedad especifica de las zeolitas con otros minerales naturales

[19].
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Tabla 2.1. Comparaciéon de ladurezay
gravedad especifica de las zeolitas con el
Cuarzo y Feldespatos.

Mineral Dureza Grave'dgd
Especifica
Cuarzo 7 2.65
Feldespatos 6 2.54-2.75
Zeolita 3% -5% 20-24

Fuente: Klein C., Hurlbut C. S. Jr. [19]

Debido a sus mdltiples usos, las zeolitas son también
manufacturadas de forma sintética y representan una gran porcién de
la industria quimica. Las zeolitas son utilizadas para el intercambio
cationico en el ablandamiento de agua y como tamices moleculares
para separar moléculas de diferentes tamafios y formas. Estudios
recientes se han enfocado en su habilidad de actuar como
catalizadores en una gran variedad de reacciones y actualmente se
utilizan en la industria con este propésito. Han sido caracterizadas
aproximadamente 56 tipos de zeolitas naturales diferentes aunque,
por su uso en la industria mas de 150 estructuras zeoliticas han sido
desarrolladas. Alrededor del 60% de las zeolitas sintéticas son
utilizadas en detergentes para remover dureza por Calcio

principalmente [16].
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2.1.1. Estructura de la Zeolita

Las unidades primarias de las zeolitas son las formas de
tetraedro [SiO4]* y [AlO4]®", enlazadas por esquinas
compartidas con moléculas de Oxigeno. Los enlaces Si/Al—O—
Si/Al son flexibles y el angulo puede variar entre 120° y 180°.
Los enlaces tetraedrales entre Silicio y Oxigeno son
eléctricamente estables. Por el contrario, los enlaces
tetraedrales entre Aluminio y Oxigeno crean desbalance
eléctrico y para preservar la neutralidad de la molécula de
zeolita, cada uno de los aniones [AlO4] necesita una carga
positiva que le brinde estabilidad eléctrica. Esta es proveida por
los cationes de Sodio (Na*). Es posible para las estructuras en
forma de tetraedros compartir sus cuatro esquinas, formando
una gran variedad de estructuras [16]. La figura 2.1, representa

la estructura general de las zeolitas naturales.

N/ \/

Al Si
o o o

Si si—

—~—

Figuras 2.1. Representacion General de la

estructura de las zeolitas.
Fuente: Smart L.E., Moore E.A. [16]
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La figura 2.1. (a), puede ser representada por un hexagono tal
como se muestra en la figura 2.1. (b). Este es conocido como 6-
ring y las estructuras tetraedrales se encuentran en cada una de
las intersecciones. En las figuras 2.2 se observa diferentes

modelos de los anillos formados por en estructuras de zeolitas.

a). b). 0,8i—____-Si0,
OzSI S|02 o}
/ \ OZSi\/ Si0,
O O (¢] (0]
/ \
ozs|\ /S'Oz
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o OZSi/O\SiOZ
(©). 5 (d). e 2
0,5i o/ \O—Si02 O/ °© N
/ ozsi/ \Tioz
o
) AN o o
Slct /s.oz OZSi/ \s|oz
o) \o o/
/ \ ozs/\ /\Sio2
OZS|\O o/sloz ? ?
0,85i—0 o—sé OZSi\O O/Si02
? \Si/ ’ \Si/O\SI/
[} 0, 0,

Figura 2.2. (a), (b), (c) y (d). Modelos de los anillos

formados por en estructuras de zeolitas.
Fuente: Smart L.E., Moore E.A. [16]

2.2. Geopolimeros

El término geopolimero fue dado por Joseph Davidovits en 1972 para
designar compuestos aluminosilicatos tridimensionales, los cuales
son derivados de la reaccibn de geopolimerizacién. Estos

compuestos, han sido desarrollados en los afios 1950 en la Unién
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Soviética bajo el nombre de cemento de tierra. Este material es de la
misma familia de aluminosilicatos que pertenecen las zeolitas,
cenizas o el metacaolin, pero difieren en que mientras los
compuestos mencionados poseen estructura cristalina, los

geopolimeros son amorfos [20].

2.2.1. Terminologia de los Geopolimeros

En una edad temprana de la industria de los polimeros,
cientificos como el Quimico Aleman Alfred Stock, trataban de
obtener conclusiones acerca de la habilidad del Silicio de formar
cadenas que contengan atomos de hidrégeno, asi como los
compuestos de carbonos alifaticos. La figura 2.3, muestra una

estructura equivalente al metano que fue aislada en 1912 [21].

Figura 2.3. Silano (SiHa4), aislado en
1912 por al Quimico Aleman Alfred

Stock.
Fuente: Smart L.E., Moore E.A. [16]

En teoria, la cadena de polisilano de la figura 2.4.a, seria

equivalente a la del polietiieno de la figura 2.4.b, pero los
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polisilanos presentan problemas por ser compuestos inestables

y peligrosos [21].

T T T T LT
H H H H H H H H
L <n L 4n

Figura 2.4. a) Polisilano; b) Polietileno
Fuente: Davidovits J.[21]

En 1927, el cientifico F.S. Kipping fue capaz de sintetizar un
compuesto de silicio estable, mediante una reaccion de
condensacion que tuvieron grupos Siloxanos como resultado. El
término “Siliato” fue introducido mas de 25 afos después por el
cientifico Davidovits con la finalidad de describir entidades de
aluminosilicatos. Existen dos tipos diferentes de enlaces. El
primero, es Si-O-Al, el cual ha sido nombrado como enlace
Siliato. El segundo tipo es Si-O-Si, el cual es conocido como
enlace Siloxo. Esta nomenclatura ayuda a describir la
composicion de los geopolimeros de acuerdo a la razon entre
Silicio y Aluminio: Poli (Siliato), con una razon de 1.0, poli
(siliato-siloxo) para una razon de 2.0, y poli (Siliato-Disiloxo)

para una razon de 3.0 [21].
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2.2.2. Propiedades de los Geopolimeros

Aunque las caracteristicas macroscopicas de los geopolimeros
sean aparentemente iguales, sus propiedades son diferentes.
La resistencia a la compresion mecanica, estabilidad térmica,
conductividad térmica y otras propiedades dependen de
muchos factores, como por ejemplo, de los activadores
alcalinos, sus concentraciones, proporciones e inclusive de los

aditivos que son utilizados [22].

La variacion de las propiedades en los geopolimeros depende
también de la naturaleza y pureza de las materias primas
iniciales. Por ejemplo, la ceniza volante clase F es un material
puzolanico que no muestra propiedades cementantes bajo
condiciones convencionales. Por otro lado, la ceniza volante
clase C exhibe comportamiento cementante cuando es
mezclado con agua en condiciones normales. Las
composiciones mineraldgicas entre las clases C y F de fly ash
son diferentes en la cantidad de Oxido de Calcio, que es menor
del 15% y mayor del 15%, respectivamente. Desde este punto
de vista, es esperado que los correspondientes geopolimeros

tengan un comportamiento muy diferente [17, 21].
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Al rededor del mundo han sido realizados diferentes estudios en
el campo de los geopolimeros con la finalidad de conocer las
variables que mejora las propiedades, tal como resistencia a la
compresion mecanica [23, 24], conductividad térmica [1],
cinética de la reaccion [25], propiedades de retardantes al fuego
[7], y efecto de los activadores alcalinos para la reaccion de

geopolimerizacion [26, 27].

En el area de la resistencia a la compresion mecanica estudios
muestran que con el proceso correcto y relaciones de
componentes se podria alcanzar una maxima compresion
mecénica de hasta 120 MPa. En el caso especifico de
Nugteren, H. W. et al., usaron varios tamafios de particula para

el material inicial [23, 24].

Es conocido que para cualquier reaccion quimica, es util tener
tamafios de particula pequefios con la finalidad de obtener
mayor area superficial y mayor cantidad de moléculas
disponibles que puedan reaccionar siguiendo la teoria de

colisiones.

P. Kamhangrittinrong et al. han demostrado que los
geopolimeros fomizados son una gran opcién para su uso como

material aislante térmico, llevando a cabo el estudio de las
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propiedades mecanicas de los geopolimeros y su conductividad

térmica[l].

Otras aplicaciones utilizan a los geopolimeros como retardantes
de fuego han sido demostradas en el estudio de Rickard W.D.A.
et al. Donde se encontr6 que los geopolimeros y los
geopolimeros fomizados, ambos basados en metacaolin,
poseen buenas propiedades como retardantes de fuego. Sus
mejores resultados demostraron que los geopolimeros sin
proceso de fomizado tuvieron una resistencia de 97 minutos a la

exposicién al fuego [7].

2.2.3. Resistencia Quimica de los Geopolimeros

El deterioro de los materiales viene como resultado de una gran
variedad de procesos quimicos y fisicos, especialmente cuando
los materiales son expuestos a ambientes agresivos. El estudio
del comportamiento de los materiales en estas condiciones es
de gran importancia para determinar condiciones de disefio y

seguridad [22].

Cuando el cemento es atacado por soluciones que contienen
sulfatos, la reaccién que toma lugar podria dafiar severamente
este material. El ataque quimico de los sulfatos al cemento

Portland trae como consecuencias pérdida de fuerza,
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fendbmenos de expansion, desprendimiento de capas
superficiales e inclusive desintegracion. Los geopolimeros
muestran muy buenos resultados frente a los ataques de
sulfatos y agua de mar debido a la ausencia de fases con alto

contenido de calcio [22].

La reaccion que toma lugar en el ataque de Sulfatos al cemento
Portland se encuentra asociado a la formacion de
Sulfoaluminato de Calcio Hidratado
(CasAl2(S04)3(OH)12:26H20) y Sulfato de Calcio Dihidratado
(CaS04:2H20). Los iones de Sulfato se introducen en el
cemento y reaccionan con el Hidréxido de Calcio (Ca(OH)2) .
Esta primera reaccion lleva a la generacion de CaSOa4-2H20. Si
la presencia de sulfatos es suficientemente alta, los
monosulfoaluminatos se transforman en
CasAl2(SO4)3(OH)12:26H20. Este dltimo compuesto absorbe
humedad desde el ambiente y genera procesos de expansion
gue provocan la formacién de agrietamientos. Los geopolimeros
generalmente no contienen de Hidréxido de Calcio o
monosulfoaluminatos debido a que la materia prima y los
activadores alcalinos no los tienen o existen en bajas

concentraciones de compuestos de calcio [28, 29, 30].
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2.2.4. Geopolimeros y Medio Ambiente

Los geopolimeros son alternativas atractivas para los cementos
convencionales debido a sus caracteristicas y propiedades.
Ademas, son llamados “cementos verdes” porque la cantidad de
diéxido de carbono (CO2) por tonelada de geopolimero puede
ser hasta 10 veces menor que la generada en la produccion y

uso del Cemento Ordinario Portland (OPC) [22,31].

De acuerdo con Global Industry Analysts (GIA),
aproximadamente 3.77 billones de toneladas fueron requeridas
en el afio 2012. La fuente principal del cemento Portland son las
formaciones de Oxido de Calcio (CaO) y se encuentra estimado
gue este recurso natural podria estar escaso luego de unos 25

a 50 afos [32].

2.3. Geopolimerizacién

La geopolimerizacion es un proceso exotérmico que es llevado a
cabo mediante oligobmeros (Dimeros, trimeros, etc) los cuales
proveen la estructura macromolecular y tridimensional. Este proceso
trae como consecuencia el gran aumento en la dureza del producto
formado y se debe las reacciones quimicas desarrolladas entre los
oxidos Alumino-Silicatos con hidréxidos y poli-silicatos alcalinos,

produciendo enlaces poliméricos del tipo Si-O-Al [33].
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Un modelo de geopolimerizacion desarrollado por Duxson et al. [34],
basado en el modelo propuesto por Glukhovsky y las colaboraciones
de Fernandez - Jiménez, sigue el siguiente proceso: Inicialmente, el
contacto entre las particulas sdlidas y las soluciones alcalinas causan
gue los componentes Vvitreos/amorfos de estas particulas se
disuelvan, siendo este el mecanismo que gobierna la disolucién de
las particulas soélidas en las etapas tempranas. Este proceso libera
Aluminatos y Silicatos, probablemente como mondémeros. Estos
monomeros reaccionan para formar dimeros, que a su vez
reaccionan con otros monomeros para formar trimeros, tetrameros,
etc. Cuando la solucién alcanza un estado de saturacion, se produce
la precipitacién de un gel alumino-silicato. Este se considera como un
intermediario en la reaccion de geopolimerizacién y se denomina Gel
I: Un gel rico en aluminio. Su formacion puede ser explicada por el
mayor contenido del i6bn AI** en el medio alcalino de las etapas
tempranas de la reaccion. Esto se debe a que los enlaces de Al-O de
los aluminosilicatos que son utilizados como materia prima son mas
débiles que los Si-O. A medida que la reaccion avanza, mas Si-O
grupos de la materia prima son disueltos, incrementando la
concentracion de Silicio en el medio alcalino y gradualmente
alcanzando la proporcién de Silicio en la materia prima formando un

segundo gel, denominado Gel Il. El proceso de reorganizaciéon de las
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estructuras determina la composicion del geopolimero asi como su

estructura [34].

2.4. Cinéticade lareaccion

La cinética de la reaccién es estudiada en el area denominada
cinética quimica, de hecho, esta materia es muy importante porque
analiza las velocidades de reaccion y los parametros que controlan
dichas velocidades, ademas estudia los mecanismos de reaccion

[35].

Sin embargo, es necesario conocer ciertas definiciones que ayuden a
entender esta area. Por una parte, se tiene a la reaccidon homogénea
gue es aquella reaccion que ocurre en una fase. Por otra parte, la
reaccion heterogénea es aquella que incluye mas de una fase y la
reaccion se lleva a cabo entre las fases. Adicionalmente, se debe
definir que una reaccidn irreversible es la que ocurre en una direccién
y se mantiene de esa manera hasta que los reactivos sean
consumidos; aungue, una reaccion reversible es la que se puede
producir en diferentes direcciones que dependera tanto de la
concentracion de los reactivos y productos relacionados a sus
concentraciones del equilibrio. Otro concepto es la molecularidad la
cual se refiere al nUumero de atomos, iones o moléculas que estan

involucradas en un paso de la reaccion [36,37].
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De forma adicional, se denomina reaccion simple cuando una
reaccion se la puede definir tanto por una sola ecuacion
estequiométrica como por una sola ecuacion de velocidad. No
obstante, se conoce como reacciones multiples a aquellas que para
poder ser representadas se requiere mas de una ecuacion
estequiométrica y mas de una ecuacion cinética. Las reacciones
multiples se pueden clasificar en: serie, paralelas y esquemas mas
mas complicados. Estos tipos de reacciones multiples son

presentados en la figura 2.5 [37].

A > B » C

A—B A—>C
A+tB —>»R
R+B —>S

Figura 2.5. Reacciones en serie, reacciones

en paralelo y esquemas complicados.
Fuente: Levenspiel O.[37]

2.4.1. Velocidad de Reaccioén

La velocidad de reaccién indica cuan rapido una cierta cantidad
de reactivo es consumida para generar un producto. Una
reaccion quimica ha ocurrido cuando el numero de moléculas

de las especies han perdido su identidad y presentan una nueva
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forma, ya sea por un cambio en el nimero atdbmico, estructura o
configuracion de los atomos. Existen tres maneras por las
cuales las especies pueden perder sus identidades quimicas:

descomposicion, combinacidn e isomerizacion [36].

La descomposicion ocurre cuando una molécula se rompe en
moléculas mas pequefas o atomos. En cambio, la combinacion
se lleva a cabo cuando una molécula se combina con otra
molécula o atomo; y la isomerizacion, es cuando ocurre un

cambio en la configuracion molecular [36].

Sin embargo, la velocidad de la reaccion puede ser expresada
de diversas maneras, es decir, depende de la especie. El
simbolo de la velocidad de reaccion es rj, donde j indica la
especie. Si la especie es un reactivo, entonces la velocidad r;
sera negativa. Y si la especie es un producto, la velocidad r;
sera positiva. Esto significa que la velocidad de formacion de la
especie j por unidad de volumen es rj; en otras palabras, la
velocidad de reaccidén puede ser representada como el cambio
en el niumero de reactivos o productos por unidad de tiempo,

esto es mostrado en la ecuacion 2.1 [36, 38].
dng  dng
TT T ar T a

Ecuacién 2.1. Velocidad de reaccion.
Fuente: Upadhyay S. [38]
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La velocidad de reaccion de los reactivos y productos puede
relacionarse usando sus coeficientes estequiomeétricos, tal como

se presenta en la ecuacion 2.2.

aA+bB — cC+dD

T _T% T ™

a b ¢ d

Ecuacion 2.2. Relacion de la

velocidad de reaccion.
Fuente: Fogler S. [36]

Existen pardmetros que pueden afectar la velocidad de
reaccion, tales como la temperatura, presion y composicion en
reacciones homogéneas. Aunque, en los sistemas
heterogéneos, hay otras variables que pueden afectar como la
transferencia de masa y calor, especialmente cuando la

velocidad de reaccion es rapida [37].

2.4.2. Ley de Velocidad

La velocidad de una reaccion puede ser expresada como el
producto de una funcién de las concentraciones de los reactivos
y una constante. La constante es representada por k. Por lo
tanto, la expresion algebraica de la ley de la velocidad es la que

se muestra la ecuacion 2.3 [36].
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—1y = ky(T)[fn(C,Csl
Ecuacion 2.3. Ley de velocidad.
Fuente: Fogler S. [36]

La ley de la velocidad puede ser presentada como un modelo
de ley de potencia, tal como se observa en la ecuacion 2.4.
Donde a y B se refieren al orden de reaccion. Es decir, el orden
de reaccioén es la potencia de las concentraciones en la ley de

velocidad [36].

Ecuacion 2.4. Ley de velocidad como un

modelo de potencia.
Fuente: Fogler S. [36]

La reaccion es de orden a con respecto a Ay es de orden 3 con
respecto a B. El orden global de la reaccién es n, y es la suma
de ay B. Dicho orden, puede estar dentro de un rango de cero a
tres; aunque, reacciones con orden tres y mayores son extrafias
gue ocurran. De forma adicional, la velocidad de reaccion tiene
unidad de concentracién por unidad de tiempo, por lo tanto la
constante k tiene unidad de (concentracion) ™ por unidad de
tiempo. Sin embargo, la ley de la velocidad se determina

experimentalmente [37].

Adicionalmente, si una reaccion ocurre en un solo paso y los
coeficientes estequiométricos son idénticos a las potencias en

la ley de la velocidad, se dice que la reaccién es elemental; esto
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se puede apreciar en la ecuacion 2.5. No obstante, si no existe
una relacion directa entre le estequiometria y la velocidad de

reaccion, el sistema se denomina reaccion no elemental [37].

A+B ———C+D
-1y =k CyCp
Ecuacion 2.5. Reaccion elemental.
Fuente: Levenspiel O. [37]

2.4.3. Constante de Velocidad de Reaccioén

La constante de velocidad de reaccion depende de la
temperatura, de la presencia de catalizadores. Para algunas
reacciones, esta constante puede ser expresada como funcion
de la temperatura por la ecuaciéon de Arrhenius, tal como se
muestra en la ecuacion 2.6 [37].

k=k,e E/FT

Ecuaciéon 2.6. Ecuacién de

Arrhenius.
Fuente: Levenspiel O. [37]

Donde ko, es el factor frecuencia o factor pre-exponencial, E es
la energia de activacion, T es la temperatura y R es la constante
de los gases. La energia de activacién puede ser representada
como una barrera de energia que debe ser superada por las
moléculas de los reactivos. Las reacciones con altos valores de
energia de activacion son sensibles a la temperatura; ademas,

cualquier reaccién es mas sensible a la temperatura, a bajos
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valores de temperatura que a altos. Adicionalmente, el factor
pre-exponencial no afecta la sensibilidad a la temperatura [36-

38].

2.4.4. Estudio de la Cinética Quimica

La experimentacion que se lleva a cabo para determinar la
velocidad de reacciéon a volumen constante, es dada por las
mediciones de las concentraciones en lapsos. Los resultados
obtenidos son graficados, donde la concentracion se ubica en el
eje “y” y el tiempo en el eje “X”; siendo la pendiente de la curva
dC/dt. Si la pendiente es medida en un tiempo especifico, la

velocidad de reaccibn obtenida se denomina velocidad

instantanea [38].

Concentracion
del reactivo

Tiempo
Figura 2.6. Variacion de la concentracion

con respecto al tiempo.
Fuente: Upadhyay S. [38]

Cualquier propiedad fisica relacionada a la concentracién del
reactivo o producto puede ser utilizada para determinar la

velocidad de reaccion. En la parte experimental, es necesario
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controlar la temperatura de la reaccion porque la constante de
la velocidad de reaccién esta en funcidon de la temperatura.
Adicionalmente, la estequiometria de la reaccion debe ser
conocida. A continuacion se presentan algunos analisis
experimentales para la determinacion de los parametros de la

cinética de la reaccion [38,39]:
e Espectrofotometria

Esta técnica est4 basada en que uno de los reactivos
absorba la luz emitida en la region visible o ultravioleta,
mientras que todos los productos no presenten
interaccion en dicho rango de longitud de onda. O
también, un producto absorba la luz en la region visible o
ultravioleta, mientras que los reactivos son transparentes
a este rango de longitud de onda. La absorbancia de la
luz monocromética es expresada por la ley de Lambert-
Beer, que es presentada en la ecuacion 2.7 [38].
log(f—p) =zl =4
'{t

Ecuacion 2.7. Ley de Lambert-Beer.
Fuente: Logan S.R. [39]

Donde lo es la intensidad de la luz incidente, It es la

intensidad de la luz transmitida, | es la longitud recorrida
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por la luz al atravesar la muestra, ¢ es la concentracion
de la muestra, € es el coeficiente de absorciéon molary A

es la absorbancia [39].

e Dilatometria
Esta técnica se basa en la medicién de la variacion de
volumenes de una disolucion generada por el avance de
la reaccion. Ademas, la dilatometria ha sido empleada
para analizar la polimerizacién por adicion. No obstante,
las variaciones que ocurren pueden ser muy pequefas,
por lo tanto, las mediciones deben realizarse con cautela

[39].

2.4.5 Estudio de la Cinética Quimica de Geopolimeros

El estudio de la cinética quimica de geopolimeros ha sido un
tema de mucho interés, debido a que es necesario encontrar
una forma de controlar las propiedades mecénicas y térmicas
de estos materiales, a travées de la reaccion de
geopolimerizacion. No obstante, esta reaccion es un proceso de
multiples pasos, por lo que, existe dificultad para emplear una
técnica en el estudio de la cinética que provea de una
descripcion para toda la secuencia de la reaccion. A

continuacion se explican brevemente ciertos métodos que se
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han empleado para el andlisis de la cinética de reaccion de

geopolimerizacion [40].

Una técnica que se puede emplear es la calorimetria, esta es
utilizada en el analisis de la cinética de reaccion del cemento.
Adicionalmente, ha sido usada para determinar los efectos de
temperatura, tipo de Aalcali, concentracion y naturaleza del
caolin/metacaolin como precursor de la activacion alcalina de
geopolimeros basados en metacaolin. Este método no permite

realizar analisis cuantitativos [40].

De forma adicional, existe un modelo matematico para el
estudio de la geopolimerizacién usando parametros de la teoria
de densidad funcional. Ademas, el analisis in situ de la funcion
de distribuciéon de pares ha sido empleado para determinar
caracteristicas relacionadas a la evolucion de la estructura en
una etapa temprana, aunque, un estudio cuantitativo de la

reaccion no ha podido llevarse a cabo [40].

Otro método es la Reflectancia Total Atenuada de Ila
espectroscopia infrarroja, denominada en inglés como
Attenuated Total Reflectance Fourier Transform Infrared
Spectroscopy (ATR-FTIR). Este método fue desarrollado de

forma independiente por Fahrenfort y Harrick en los 1960’s.
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Mientras ATR-FTIR es util para sistemas acuosos, el espectro
obtenido puede ser diferente con respecto al de la técnica de
los pellets de bromuro de potasio (KBr). Esta diferencia puede
ser porque ATR-FTIR es ligeramente mas sensible a los picos
de menor numero de ondas, lo que es favorable para el analisis
de los geopolimeros porque sus picos caracteristicos se

encuentran a bajos numero de ondas [31].

La difraccion de rayos “X” (DRX) es otra técnica, la cual es
utilizada para la determinacion de las estructuras cristalinas. De
hecho, también es aplicada en el estudio de la cinética de la
reaccion, aunque, los cristales deben tener cierta concentracion

para ser detectados [41].

Esta técnica emplea un rayo monocromatico con un detector
gue esta configurado para un rango de angulos, aunque, existe
otra herramienta llamada Energia Dispersiva Difraccién de
Rayos “X” o por sus siglas en inglés EDXRD. En este método,
los rayos “X” policromaticos permiten el uso de un detector de
discrimincacién de energia fijado a un angulo. Ambos sistemas
pueden ser explicados por la Ley de Bragg, tal como se muestra

en la ecuacion 2.8. Los rayos difractados del sélido a diferentes
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d-espacios son reconocidos por los valores de A para un valor
de 6 [25].

nd = 2dSinfg
Ecuacion 2.8. Ley de Bragg.

Fuente: Provis J. L., van Deventer [42]

Varios estudios han usado técnicas reoldgicas para monitorear
la cinética de la reaccién de geopolimerizacion de las cenizas
volantes y el metacaolin como precursores de los geopolimeros.
Adicionalmente, se ha analizado el desarrollo de la fuerza como
una herramienta para estudiar la cinética, aunque, los cambios
significativos ocurren antes que la compresion mecanica sea

medible [42].

El Microscopio Electronico de Barrido Ambiental (por sus siglas
en inglés ESEM), es otro método que ha sido utilizado para
observar los cambios morfologicos en las etapas iniciales de la
reaccion de geopolimerizacion. Este método consiste en que las
muestras se encuentran bajo condiciones de alta humedad en
el microscopio, a una presion suficientemente menor que
permite que el rayo de electrones pase a través del gas.
Aungue, las imagenes muestran una estructura esponjosa del

gel, complicando el estudio cinético de la reaccién [42].
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Solo el andlisis de la reaccion a través de mas de una técnica
puede permitir que se comprenda lo que ocurre durante la
geopolimerizacion y qué parametros pueden ser controlados
para obtener geopolimeros con propiedades acordes a las
necesidades de las industrias. En conclusion, el analisis In situ
de la geopolimerizacién por espectroscopia infrarroja y XRD
provee de informacion que es complementada con el modelo

matematico, las mediciones calorimétricas y reolégicas [42].

2.5. Activacion alcalina

La activacion alcalina es una tecnologia que ofrece nuevos senderos
para el uso de subproductos, como es el caso de la escoria y las
cenizas volantes de las plantas de poder de carbon. El medio alcalino
se obtiene mediante el empleo de soluciones alcalinas simples o

combinadas, denominadas activadores [27].

El geopolimero formado a través de la activacion alcalina es
producido por una reaccion de geopolimerizacion. Dicha reaccion
ocurre a un alto grado de alcalinidad en el ambiente y a temperaturas
ligeramente elevadas, controlando el contenido de agua [43]. Existen
muchos nombres que describen a los geopolimeros como
hidroceramicos, cementos alcalinos activados; estando la activacion

alcalina presente en todos los casos [20].
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Cualquier alcali puede ser utilizado en las reacciones de
geopolimerizacion, aunque, la mayoria de investigadores han
estudiado el efecto de los iones sodio (Na*) y potasio (K*). Los
cationes o elementos alcalinos tienen un rol como catalizadores,
ademas, controlan y producen efectos en casi todas las etapas de la
geopolimerizacion y contribuyen a la estructura de los geopolimeros

[20].

2.5.1. lones Sodio y Potasio

El contenido del metal alcalino en los reactivos puede afectar al
desarrollo de la fuerza, aunque, las Optimas propiedades de
geopolimeros se obtienen cuando la concentracién de sodio
provee un mecanismo de cargas equilibradas. De forma
adicional, el tamafio del cation afecta a las propiedades de los
geopolimeros, como el ion sodio (Na*) es mas pequefio que el
ion potasio (K*), entonces Na* tiene una formacién mas ligada

con oligomeros de silicatos pequefios [20].

De hecho, en soluciones de hidroxido de potasio, los
geopolimeros presentan mayor compresion mecanica que con
los sintetizados en soluciones de hidroxido de sodio. No
obstante, el uso del hidroxido de sodio como activador en la

sintesis de geopolimeros, tanto a partir de las cenizas volantes
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como del metacaolin, es muy extendido debido a su bajo costo,

amplio rango de disponibilidad y baja viscosidad [20].

Las soluciones de silicato de potasio muestran una menor
viscosidad que las soluciones de silicato de sodio, aunque, el
primer compuesto sea el mas costoso, el silicato de sodio es
mas pegajoso que el de potasio, o que puede ser problematico,
porque el geopolimero tendera a pegarse al equipo de

mezclado [42].

2.5.2. lon Calcio

Otro catién es el calcio, que puede fortalecer el geopolimero por
la formacion del gel Ca-Al-Si. De hecho, grandes cantidades de
hidroxido de calcio en geopolimeros sintetizados a partir de
cenizas volantes mejora la fuerza en las etapas iniciales, y
pequefias cantidades de este compuesto mejora la fuerza en

etapas tardias [20].

2.5.3. Hidroxido de Rubidio, Cesio vy Litio

El hidréxido de rubidio no ha sido completamente estudiado en
las reacciones de geopolimerizacion, debido su costo y a su
falta de disponibilidad. Aunque, el hidréxido de cesio es menos

extraiilo que el de rubidio, este es un material que no es
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esperado para ser utilizado a grandes escalas en la
comercializacion de geopolimeros; excepto en las aplicaciones
de ceramicas, porque en este caso se requiere una alta
resistencia a la temperatura y una muy baja expansion térmica.
Adicionalmente, el uso del hidroxido de litio en geopolimeros no

ha sido muy estudiado [42].

2.5.4. Otros Activadores Alcalinos

La accién altamente corrosiva que tienen los hidroxidos
alcalinos concentrados requiere de equipos especializados para
producir geopolimeros a larga escala, y por este motivo, la
activacion por silicato es preferida. Adicionalmente, los
geopolimeros pueden sufrir de eflorescencia, que es la
formacion de carbonato de sodio o cristales de bicarbonato.
Este fendmeno ocurre cuando los geopolimeros son activados
con altas concentraciones de soluciones de hidréxido y el
exceso de alcali reacciona con el CO2 atmosférico, aunque, no

es siempre dafiino para la estructura del material [42].

Muchos estudios han usado soluciones alcalinas carbonatadas
para activacién de escorias. La aplicacion de estos compuestos
produce una reaccién pobre, aunque no esta claro cual es la

contribucion que brinda el componente de carbonato. Al
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parecer, las cenizas volantes de clase F al tener baja
reactividad, requieren un alto nivel de alcalinidad que puede ser
abastecido por soluciones de carbonato. También, hay
investigaciones que utilizan al aluminato de sodio como

activador en la reaccion de geopolimerizacion [42].

Distintas soluciones son empleadas como activadores en la
geopolimerizacion, de hecho, las propiedades de estos
compuestos tienen un rol muy importante en los geopolimeros.
Los silicatos de sodio y potasio, asi como, los hidroxidos de
sodio y potasio son ampliamente utilizados como soluciones
activadoras; debido a que, mientras las soluciones basadas en
sodio son menos costosas, las de potasio muestran un

comportamiento mas favorable del geopolimero [42].

2.6. Conductividad térmica

La transferencia de calor estd relacionada con la velocidad del
intercambio de calor entre dos cuerpos: uno caliente (fuente) y el otro
frio (recibidor). Existen tres formas por las cuales el calor es

transferido: conduccion, conveccién y radiacion [44].
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Conduccidn, es el mecanismo basado en la transferencia de energia
cinética entre moléculas adyacentes. En fases gaseosas, las
moléculas tienen mayor energia y movimiento, por lo tanto, estas son
las responsables de proporcionar energia a las moléculas cercanas
con menores niveles de energia. Este tipo de transferencia se
presenta en solidos, liquidos y gases; donde, existe un gradiente de
temperatura. Este mecanismo también se transfiere por electrones

libres, un proceso importante en los solidos metélicos [45].

Conveccion, es la transferencia de calor entre un fluido caliente y otro
frio a través de la mezcla. Adicionalmente, incluye el intercambio de
energia entre una superficie soélida y un fluido. Existen dos tipos de
transferencia de calor por conveccién: natural y forzada. Por una
parte, la conveccion natural es aquella que un fluido entra en
contacto con una superficie solida causando un movimiento debido al
cambio de densidad producido por el gradiente de temperatura. Por
otra parte, la conveccién forzada se basa en que el flujo de un fluido

hacia la superficie de un sélido utilizando un equipo mecanico [45].

Radiacion, este mecanismo involucra la transferencia de energia
radiante desde una fuente a un recibidor. Cuando la radiacion es
emitida, parte de la energia es absorbida y otra parte es reflejada por

el recibidor. La radiacion es diferente de los otros mecanismos,
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debido a que no requiere de un medio fisico para transferir y esta
gobernada bajo las mismas leyes del comportamiento de la

transferencia de la luz [45].

2.6.1. Conduccién

La transferencia de calor por conduccion es proporcional a la
seccion normal del area del flujo de calor (A), gradiente de
temperatura (-dT/dx) y la conductividad térmica (k); este ultimo
pardmetro es caracteristico de cada material que depende tanto
de la temperatura y el estado de agregacion del compuesto. La
transferencia de calor por conduccibn se expresa
matematicamente por la ley de Fourier, tal como se muestra en

la ecuacion 2.9 [46].

dQ md?
dg dix

Ecuacion 2.9. Ley de Fourier.
Fuente: Ocon J., Tojo G. [46]

La ley de Fourier puede ser integrada en el caso de
transferencia de calor en estado estacionario a través de una
pared con un area seccional constante, esto se presenta en la
ecuacion 2.10. Las unidades para calor (Q) son W/m?, para la

conductividad térmica son W/m.K, para el area son m?; en
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cambio la unidad para espesor es m y para la temperatura es K

[45].

@ ;L%

A Xy — Xy
Ecuacion 2.10. Ley de Fourier en

estado estacionario.
Fuente: Geankoplis C. J. [45]

La conductividad térmica juega un rol muy importante en la
transferencia de calor por conduccion. Por ejemplo, las
moléculas de un gas presentan un movimiento continuo y
desordenado, por lo que intercambian energia. De hecho, si
estas moléculas se mueven rapidamente y son pequefias, la
conductividad térmica de ese material va a ser mayor. La
conductividad térmica  en los gases incrementa
aproximadamente la raiz cuadrada de la temperatura absoluta y

es independiente de la presion [45].

No obstante, en el caso de los liquidos, las moléculas son mas
ordenadas y las fuerzas moleculares tienen un efecto
considerable en el intercambio de energia. Las conductividades
térmicas para liquidos son determinadas empiricamente,
aunque, los valores pueden cambiar en funcion de la
temperatura; lo que se puede expresar como una funcién lineal

como se presenta en la ecuacion 2.11; donde a y b son
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constantes empiricas. Cabe recalcar que las conductividades
son independientes de la presion [45].
k=a+bT

Ecuacién 2.11. Conductividad

térmica de liquidos.
Fuente: Geankoplis C. J.[45]

Las conductividades térmicas de solidos homogéneos son
altamente variables, metales como el cobre tienen altos valores,
mientras que materiales no metalicos aislantes tienen bajas
conductividades. La trasferencia de calor por conduccion es a

través de dos mecanismos [47].

Por una parte, un mecanismo es cuando el calor es conducido
por electrones libres que se mueven en la estructura de la red
del metal. Por otra parte, la transferencia de calor por la
transferencia de energia vibracional entre &tomos adyacentes.
La ganancia en la energia cinética se debe a que los electrones
libres en una region caliente del material migran hacia areas
mas frias, donde parte de su energia cinética pasa a los otros

atomos [47].

Adicionalmente, existe un factor que influye en la determinacion
de la conductividad térmica entre solidos, debido a que puede

existir aire u otro fluido en el punto de contacto. Aun, cuando el
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liguido estd en contacto con un material, la presencia de
pequefias rugosidades puede permitir que se depositen

burbujas de aire, provocando mediciones erréneas [44].

En el caso de conductividades térmicas de materiales
poliméricos, los valores se encuentra en el rango de 0.3 W/m K,
debido a que la transferencia de energia se realiza por la
vibracion y rotacion de cadenas moleculares. También, el grado
de cristalinidad influye en el valor de esta propiedad, es decir,
una estructura amorfa contard con una menor conductividad

térmica que una estructura cristalina [47].

De forma adicional, los materiales no metélicos son
considerados aislantes térmicos si presentan una deficiencia en
la cantidad de electrones libres. Ademas, los materiales
ceramicos porosos pueden afectar el valor de la conductividad
térmica porque el volumen de sus poros es mayor; lo que
provoca que esta propiedad disminuya, por lo tanto, estos

materiales son empleados como aislantes [47].

2.6.2. Conductividad Térmica de Geopolimeros

Esta propiedad de los geopolimeros es medida para impulsar su
uso como un aislante térmico o como un material de

construccion. Los aislantes térmicos requieren bajos valores de
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conductividad y los concretos requieren relativamente altos
valores de dicha propiedad. Existen investigaciones donde la
conductividad térmica de geopolimeros es mayor que la del
Cemento Ordinario Portland (OPC). En cambio, se han
realizado estudios para disminuir la conductividad térmica de los
geopolimeros, donde se ha sintetizado los geopolimeros
fomizados. En estos materiales, se ha demostrado que la
conductividad térmica depende de la estructura (tipo de celdas,

tamanfo y forma) [42,1].

2.7. Aislantes Térmicos

La conductividad térmica de materiales soélidos es mayor que la de
liquidos, y este a su vez es mayor que la de gases. Algunos sélidos,
como metales, tienen una alta conductividad térmica, por lo tanto, se
los llama conductores. Otros tienen bajas conductividades y se los

denominan materiales aislantes [44].

Los solidos denominados aislantes térmicos son empleados para
minimizar el flujo de calor. Los materiales aislantes porosos como el
poliestireno fomizado actla atrapando el aire, por eso sus valores de
conductividad térmica son similares que los del aire [48].
Adicionalmente, las conductividades térmicas de otros aislantes

como la lana mineral también son similares al aire, porque contienen
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este fluido en sus espacios vacios. Los materiales super aislantes
son formados por multiples capas separadas por espacios al vacio,

por lo tanto, la conductividad térmica es menor que el aire [45].

Actualmente, el consumo de energia en zonas residenciales y de
servicio de la Union Europea (UE) es atribuido al calor de las
construcciones, la ventilaciéon y la climatizacion. Por esta razon, UE
adoptd una legislacion acerca del manejo de la energia en los
hogares. La Unién Europea considera que los materiales aislantes
mas importantes estan divididos en organicos e inorganicos. Sin
embargo, el mercado europeo esta dominado por los aislantes
organicos como el poliestireno espumado, poliestireno fomizado,
poliestireno extruido. Aunque, también son usados los materiales

inorganicos como la fibra de vidrio y la lana mineral [1].

No obstante, todos los materiales aislantes tienen limitaciones
técnicas, como el poliestireno que es altamente inflamable o de facil
ignicion. De hecho, los riesgos mas graves ocurren cuando el
poliestireno es quemado a altas temperaturas (800-900°C) o a
temperaturas bajas, porque produce hidrocarburos aroméaticos

policiclicos (PAHS), los que son peligrosos para la salud [1].

La lana mineral es menos costosa que otros aislantes organicos y no

es inflamable, clasificado como un producto como Al o A2 de
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acuerdo con DIN4102. Este material puede soportar altas
temperaturas (500-750 °C) sin perder sus propiedades termofisicas.
Sin embargo, tienen limitaciones como la baja resistencia a la
difusiéon de vapor, lo que provoca el incremento la conductividad
térmica cuando existe absorcion de vapor. Este compuesto ha sido
estudiado por la Agencia Internacional de la Investigacion en Cancer
(IARC) como un agente que pertenece al grupo 3-no clasificable
como cancerigeno en humanos-.Por lo tanto, los geopolimeros
pueden ser un nuevo tipo de material inorganico aislante, cuyas
propiedades termofisicas presentan ventajas como las que no son
productos inflamables, siendo seguros para los humanos y el

ambiente [1].

2.8. Propiedades Mecanicas

La ciencia de los materiales es el estudio de las propiedades y las
estructuras de los materiales, por lo tanto, las propiedades
mecanicas pertenecen a esta area. EI comportamiento mecanico de
los materiales es la deformacion debido a la aplicaciéon de una fuerza.
De hecho, existen propiedades que son importantes como es dureza,

ductilidad, tension y resistencia [47].

Las propiedades mecanicas de los materiales son analizadas

experimentalmente. Algunos analisis consisten en la naturaleza de la
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carga aplicada, duracion del ensayo y condiciones ambientales. Una
carga puede ser aplicada en tres formas diferentes: tension,

compresion y cizalladura [47].

2.8.1. Comportamiento de Sélidos

Para estudiar el comportamiento de los solidos se debe conocer
acerca del esfuerzo-deformacion de los materiales. Estos
pardmetros estan relacionados con el médulo de elasticidad o
modulo de Young, por medio de la ley de Hooke que se
presenta en la ecuacion 2.12; donde o es el esfuerzo, E es el
modulo de Young y € es la deformacion [47].

g = Ee

Ecuacién 2.12. Ley de Hooke.
Fuente: Callister W.[47]

El médulo de Young es un poco mayor para los materiales
ceramicos que para los metales, aunque, ambos valores del
modulo son mayores que los presentados por los polimeros.
Para la ecuacion 2.13, si la relacion entre el esfuerzo y la
deformacion es lineal, la pendiente es el médulo de Young y la
deformacion es denominada elastica. En este tipo de
deformaciones, el material puede regresar a su forma inicial

después de que la carga haya dejado de aplicarse [47].



55

Una elongacion elastica es el resultado de la aplicacion de un
esfuerzo, cuya direccion depende de dicho esfuerzo. La
deformacion es la relacion entre el cambio de longitud que sufre
el material, esto se muestra en la ecuacion 2.13. Ademas, la
medida de deformacion también puede ser representada como

porcentaje [49].

-1,
-

Ecuacion 2.13. Deformacién de materiales.
Fuente: Smith W., Hashemi J.[49]

£

Adicionalmente, existe un pardmetro denominado coeficiente de
Poisson, que es la relacion entre las deformaciones laterales y
axiales, debido a que cuando se deforma el material en
direccion del esfuerzo, también sufre cambio en sus
dimensiones. Esta relacibn se aprecia en la ecuacion 2.14

[47,49].

E!Erarrﬂ

v =—
Ediraction of stress

Ecuacion 2.14. Coeficiente de Poisson.
Fuente: Smith W., Hashemi J.[49]

2.8.2. Ensayos Experimentales

Un ensayo de esfuerzo-deformacion es el de tension. Este

consiste en el incremento de una carga de tensidon que es
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aplicada axialmente a lo largo de la muestra. La informacion del
ensayo se representa en una grafica de carga o fuerza contra la
elongacion. La relacidbn matematica del esfuerzo se muestra en
la ecuacion 2.15, donde F es una carga aplicada
perpendicularmente en la muestra y Ao es el area de seccion

transversal [47].

F
og=—

A
Ecuaciéon 2.15. Relaciéon de la

deformacion.
Fuente: Callister W.[47]

En cambio, el ensayo de compresion mecanica es similar al
ensayo de tension, aunque, existe una diferencia debido a que
la fuerza es de compresion y la muestra se contrae a lo largo de
la direccion del esfuerzo. Este tipo de experimento es empleado
comunmente cuando se quiere analizar el comportamiento de

un material bajo deformaciones largas y permanentes [47].

2.8.3. Compresion Mecanica de Geopolimeros

El grado de éxito de la reaccion de geopolimerizacion depende
de la compresion mecanica que presenten los geopolimeros,
especialmente si su uso se enfoca al sector de construccion.
Esta propiedad esta en funcion de la resistencia de la fase gel,

la distribucion y dureza de las particulas no disueltas de Al-Si, la
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superficie de reaccion, el grado de cristalinidad de geopolimeros

y el tipo de alcali utilizado en la geopolimerizacion [20].

De hecho, las particulas no disueltas se enlazan en la matriz
cuando la reaccion de geopolimerizacion se termine, por lo que,
se mejora la compresion mecanica en las ultimas etapas.
Existen estudios que sustentan que al utilizar hidroxido de sodio
y silicato de sodio, se incrementa la compresibn mecanica
comparando con los geopolimeros activados solamente con

hidroxido de sodio [20].

No obstante, el pH del silicato alcalino empleado como
activador es wun factor importante, debido a que en
investigaciones de geopolimeros sintetizados a partir de cenizas
volantes cuando el cemento es utilizado como un aditivo para la
geopolimerizacion, la compresibn mecanica incrementa
proporcionalmente con el pH. Aunque, si el contenido alcalino
es alto, se puede producir una precipitacion del gel
aluminosilicato en etapas tempranas, por lo tanto, el

geopolimero tuviera menor compresion mecanica [20].

Finalmente, la temperatura de curado y evaporacion del agua
también afecta a la compresiébn mecénica, en efecto, la

evaporacion puede producir el deterioro de la muestra y su
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resistencia no puede desarrollarse. De forma adicional, si los
geopolimeros son curados a temperaturas elevadas por largo
tiempo, esto puede producir una deshidratacion y encogimiento

[20].



CAPITULO 3

3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.1. Optimizacion de los Activadores Alcalinos y Temperatura de

Curado
3.1.1. Preparacion de Zeolita Natural

La zeolita natural utilizada es comercializada bajo el nhombre
MAX CATCHER, de procedencia CALMOSACORP. La ficha
técnica de la zeolita se encuentra adjunta en el Anexo B. Esta
fue procesada con la finalidad de que cumpla con el tamafio de

particula adecuado para el estudio.
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El primer tratamiento que se dio a la zeolita natural fue el
secado por un periodo de 24 horas a temperatura de 100 °C

utilizando una estufa MEMMERT. (Ver figura 3.1.)

Figura 3.1. Estufa MEMMERT: Secado de
Zeolita Natural.

Luego su tamafo fue reducido a un fino polvo utilizando la
trituradora de rodillos y molino de discos del Laboratorio de

Mineralurgia de la ESPOL. (Ver figuras 3.2. — 3.3.)

Figura 3.2. Trituradora de Figura 3.3. Molino de
Rodillos Discos.
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Luego de los procesos de trituracion y molienda, se homogenizo
el tamafio de las particulas de la zeolita natural, usando un
tamizador Haver & Boecker Tyler modelo RX-812 y tamices de

150, 72 y 63 micras. (Ver figura 3.4.)

Figura 3.4. Tamizador Haver & Boecker
Tyler y Tamices.
Finalmente, se almacend la zeolita natural en fundas de cierre
hermético dividiéndola en porciones de 200 g. Se utilizé una
balanza analitica SHIMADZU modelo AX200 con precision de

0,1 mg. (Ver figura 3.5)
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FTgura 3.5:‘Ianzahéiitic-a
SHIMADZU AX200.

3.1.2 Preparacion de Activador Alcalino

Para la optimizacion de los activadores alcalinos se utilizé
Silicato de Sodio grado reactivo de procedencia SIGMA-
ALDRICH (1.39 g/mL a 25 °C, 10.6% Na20, 26.6% SiOz2),
Hidréxido de Calcio en polvo con grado de pureza del 97.2 % de
procedencia J.T. Baker. Adicionalmente, se prepard soluciones
8M,9M,10 M, 11 M, 12 M y 14 M de Hidréxido de Sodio a
partir de pellets con grado de pureza del 99.0 % acorde con la
Organizacion Internacional de Normalizacion (ISO), de
procedencia MERCK MILLIPORE. Para la preparacion de las
soluciones de Hidroxido de Sodio se utilizé una balanza

analitica SHIMADZU modelo AX200 con precision de 0.1 mg,
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matraces volumétricos de 100 ml y agua destilada. (Ver figura

3.6)

Figura 3.6. Activadores Alcalinos utilizados y
matraces volumeétricos utilizados.

3.1.3. Preparacion de Morteros de Geopolimeros

El procedimiento para la elaboracién de los morteros de
geopolimeros es una adaptacién de la norma ASTM C305 — 06,
utilizada para la preparacién de pastas y morteros de cemento
hidraulico de consistencia plastica. Se utilizO6 un mezclador
mecanico tipo HOBART modelo N-50 con velocidades de
mezcla y tipo de agitador requeridos por la norma. (Ver figura

3.7)



64

aduaakTir, :
Figura 3.7. Mezclador mecanico
HOBART modelo N-50.

1. Se realizé una limpieza de los recipientes de mezclado y

agitador del equipo utilizando agua destilada.

. Se vertio 600 g de zeolita natural (cantidad necesaria para 3
morteros por geopolimero) en el recipiente de mezclado y
las respectivas cantidades de los tres activadores alcalinos
utilizados.

. El mezclado fue realizado en 2 fases, segun la norma
mencionada: En primer lugar una mezcla lenta: 140 +/- 5
RPM con rotacién planetaria de 62 rpm por un lapso de 5
minutos. Finalmente una mezcla a velocidad media: 285 +/-
10 RPM con rotacion planetaria de 125 rpm por 10 minutos.

. El geopolimero sintetizado fue colocado en moldes de cubos

de 5 cm, realizando una adaptacion a la norma ASTM C109/
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C109M — 07. Para evitar la formacion de burbujas de aire en
el interior de los morteros se utilizé una mesa de flujo

SOILTEST. (Ver figuras 3.8. Y 3.9.)

74 S S N

Figura 3.8. Moldes utilizados de
acuerdo con la norma ASTM C109/
C109M - 07.

Ty

Figura 3.9. Mesa de flujo SOILTEST.

5. Finalmente, los morteros fueron curados a 60 °C por un
periodo de 24 horas para la optimizacion del activador

alcalino. Para la optimizacion de la temperatura de curado
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fue seguido el procedimiento descrito anteriormente,
cambiando las temperaturas a 23.5 °C, 40 °C, 50 °C, 70 °C y

80 °C. (Ver figura 3.10.)

R -
go del

Lo B Sl TR ety T - 41
Figura 3.10. Geopolimeros lue
curado por 24 horas.

De la tabla 3.1 a la 3.3, se muestran la composicién de los

activadores alcalinos para sintetizar cada uno de los diferentes

geopolimeros.

Tabla 3.1. Composicion de los Activadores Alcalinos:
Efecto Hidréxido de Sodio. (Concentracion de Hidroxido de
Sodio en base Molar. Concentracion de Hidroxido de Calcio

expresada en porcentaje)

Solucién Razén
Cédigo NaOH NazSiOa/ ((f,j‘o(v?m;
(mol/L) NaOH
SH1 8.00
SH2 9.00
SH3 10.00
SH4 11.00 2.50 1.00
SH5 12.00

SH6 14.00
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Tabla 3.2. Composicion de los Activadores Alcalinos:
Efecto Silicato de Sodio. (Concentracién de Hidréxido de
Sodio en base Molar. Concentracion de Hidroxido de Calcio
expresada en porcentaje)

SONI;JSIHO : Razén Ca(OH)2
Cédigo Na2SiOs/
[0)
(mol/L) NaOH (% wiw)
SS1 0.50
SS2 1.00
SS3 1.50
SS4 10 2.00 1.00
SS5 2.50
SS6 3.00

Tabla 3.3. Composicion de los Activadores Alcalinos:
Efecto Hidroxido de Calcio. (Concentracion de Hidroxido de
Sodio en base Molar. Concentracion de Hidroxido de Calcio

expresada en porcentaje)

SONISSIHO : Razén Ca(OH)2
Cédigo Na2SiOs/

(mol/L) NaOH (% wiw)
CH1 1.00
CH2 1.50
CH3 2.00
CH4 10 0.50 2.50
CH5 3.00
CH®6 3.50
CH7 4.00

3.1.4. Ensayos de Resistencia a la Compresion Mecanica.

Se realizé ensayos de resistencia a la compresion mecanica a
los morteros de geopolimeros formados utilizando una Maquina
de Ensayos Universales marca SHIMADZU modelo UTM-

600KN. (Ver figura 3.11.)
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" Figura 3.11. Maquina de Ensayos
Universales SHIMADZU UTM-600KN

Los resultados de la maxima compresion mecanica alcanzada

por los geopolimeros determinaron la optimizacion de los

activadores alcalinos utilizados y la temperatura de curado. Se

utilizaron tres morteros para cada uno de los geopolimeros.

3.2. Estudio de la Conductividad Térmica de un Geopolimero

Fomizado

Para el estudio de la conductividad térmica de un geopolimero
fomizado se tomd como base el estudio de la optimizacién de los
activadores alcalinos y de la temperatura de curado antes descrita:

Solucién 10 M de Hidroxido de Sodio (NaOH), razén 0.50 entre
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Silicato de Sodio e Hidroxido de Sodio (Na2SiO3/NaOH) y 3.00 % de
Hidréxido de Calcio (% w/w). Para crear las cavidades en el
geopolimero, se utilizé como agente fomizante una solucion Peréxido
de Hidrogeno (H202) al 30%, de procedencia Mallinckrodt

CHEMICALS.

3.2.1. Sintesis del Geopolimero Fomizado

Para realizar el proceso de sintesis se utilizO un agitador
mecdanico |ka Labortechnik modelo RW20DzZM. (Ver figura

3.12.)

Figura 3.12. Agitador mecanico lka
Labortechnik modelo RW20DzZM
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Se vertid zeolita natural y los activadores alcalinos en un
recipiente plastico y se realizé una mezcla lenta (200 RPM por 5
minutos), seguida por una mezcla rapida (1200 RPM por 10
minutos). En el dltimo minuto se afiadid Peroxido de Hidrogeno,
tal que representd el 2% de la masa del geopolimero
sintetizado, de acuerdo con resultados del estudio de Vaou V. y

Panias D. [1]

Las muestras fueron colocadas en moldes cilindricos de 41 mm
de diametro y 10 mm de altura. Finalmente, los geopolimeros
fomizados fueron colocados en la estufa por 24 horas a la

temperatura 6ptima de curado. (Ver figuras 3.13 y 3.14)

Figura 3.13. Moldes utilizados para
geopolimeros Fomizados.
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Figura  3.14.  Geopolimeros

Fomizados después del proceso
de curado.

3.2.2. Determinacién Experimental del Coeficiente de

Conductividad Térmica.

Se realizo la determinacion de la conductividad térmica de los
geopolimeros fomizados utilizando un equipo de conduccién
unidimensional de calor en estado estable para materiales

aislantes. (Ver figura 3.15)

Figura 3.15. Equipro para determinacién de la
conductividad térmica en materiales aislantes.
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El procedimiento para el ensayo fue el siguiente:

1.

9.

Se colocé los discos de cobre A, B, C, la muestra Sy el
elemento calefactor en el siguiente orden: A—S-B —EC-
C.

Se coloco termometros de Mercurio en los orificios de los
discos A, B, C.

Se realiz6 la conexidn eléctrica a la fuente de poder.

Se regulé el voltaje a 10 Voltios.

Se midié las tres temperaturas cada 5 minutos hasta
alcanzar el estado estacionario.

Se determind los espesores y los diametros de los discos
de Cobre.

Se repitid6 el proceso con una muestra diferente de
geopolimero fomizado.

Se realizé la determinacion del coeficiente de conveccion
a partir de la ecuacion:

I=V

ty + £
aq iyt E‘S'%'I'E'E'tﬂ"'ﬂ'r'tc

Ecuaciéon 3.1. Coeficiente de conveccidén

del aire.
Fuente: Escuela Politécnica Nacional [50]

Se determiné el coeficiente de conductividad térmica a

partir de la ecuacion:
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K=h

s ( ty + t5
E'W'T:'{tﬂ—ta:] : 2

Ecuacion 3.2. Conductividad térmica.
Fuente: Escuela Politécnica Nacional [50]

+2'ﬂ-‘1't‘1J

donde K es la conductividad térmica, r el radio y es
espesor de la muestra S.

3.3. Estudio de la Cinética de la Reaccién de Geopolimerizacion

El estudio de la cinética de la reaccion de geopolimerizacion se
realizd por medio de difractometria de Rayos X In-Situ, en un
difractometro de marca PANALYTICAL modelo Xpert Data (Ver

figura 3.17).

El geopolimero que fue sintetizado para este estudio es el
optimizado mediante el procedimiento descrito en la seccion
3.1.4. Se utilizé zeolita natural seca y tamizada a 63 micras, la
cual fue colocada en el porta muestras y analizado cada 15

minutos por un periodo de 8 horas de forma automatica.

En los difractogramas se analiz6 el pico caracteristico del
aluminosilicato mayoritario en la composicion de la zeolita
natural. Se realiz6 el analisis de los datos de las intensidades
en funcion del tiempo con el objetivo de determinar el orden de

la reaccion de geopolimerizacion y la constante cinética de
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reaccion. Ademas se realizd un analisis del avance de la

reaccion en relacion al tiempo transcurrido.

3.4. Caracterizacion de los Geopolimeros Sintetizados

3.4.1. Determinacion de Densidad

Para la determinacion de la densidad de los geopolimeros
sintetizados, fue utlizada la balanza marca Mettler Toledo,
modelo XP205. Cabe recalcar que el equipo cuenta con un
software, el cual fue configurado para muestras solidas porosas.
Por lo tanto, se procedié a iniciar el ensayo limpiando los
accesorios de la balanza con alcohol isopropilico, luego estos
fueron colocados en sus lugares respectivos, tal como se

muestra en la figura 3.16.

Figura 3.16. Balanza para determinacion de
densidad Mettler Toledo XP205.
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Después, se adiciono el liquido auxiliar al contenedor de vidrio
gue en este caso fue agua destilada, y con la ayuda de un
pincel se removieron las burbujas de aire. Ademas, se
disminuy6 cualquier tipo de vibracién para que el tiempo de
estabilizacion de la lectura disminuya, por lo tanto, en cada
medicién que se realizO se cerraron las puertas. Luego, se
modificé la temperatura del liquido auxiliar mostrada en el
software, con la medida por el termémetro. Finalmente, se dio

inicio a la medicion.

Una vez que los geopolimeros fueron fraccionados a un tamafio
menor de 1 cm, la muestra fue colocada con la ayuda de una
pinza, en un plato de la balanza exterior. Después, cuando la
lectura se estabilizo, la muestra fue sumergida en un aceite
organico, para ser colocada nuevamente en el plato exterior.
Luego, la muestra fue puesta en la canastilla sumergida en el
liquido auxiliar (agua destilada); al final, el software da el valor
de la densidad. En total, se realizaron tres ensayos por cada

muestra de geopolimero.

3.4.2. Difractometria de Rayos X (DRX)

Los ensayos de difractometria de Rayos X se realizaron en un

difractometro de marca PANALYTICAL modelo Xpert Data con
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un detector XCelerator (Ver figura 3.17) entre 5y 80 (°2Th) La
metodologia seguida para realizar la caracterizacion de los

geopolimeros es la siguiente:

1. Tanto la zeolita como los geopolimeros fueron molidos y
tamizados, alcanzando un tamafio maximo de particula de 38
micras.

2. A cada muestra se afiadié un estandar de Oxido de Zinc,
tal que su porcentaje en peso fuese del 10% y se mezclo
garantizando homogeneidad.

3. Se coloco cada una de las mezclas en los porta muestras
y se realizaron los ensayos de difractometria de rayos X con los
siguientes parametros:

4, Se realiz6 un andlisis cualitativo del difractogramapara
determinar cuales fueron las estructuras cristalinas presentes
en las muestras. Se utilizé el criterio de los compuestos con
mayor numero de coincidencias con los picos caracteristicos de
estructuras cristalinas.

5. Se realiz6 un andlisis cuantitativo de los difractogramas
obtenidos utilizando un refinamiento Rietveld mediante el
método Chebyshev de Segundo Orden, automatico y luego

semiautomatico con 5 coeficientes. Para determinar la cantidad
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de material amorfo presente en las muestras se realiz6 un

ajuste del porcentaje de estandar de Oxido de Zinc utilizado.

X‘Pert PRO

i
S

“'T:igura 3.17. Difractémetro de Rayogs" X
marca PANalytical modelo Xpert Data

3.4.3. Espectroscopia Infrarroja por la Transformada de Fourier

(FT-IR)

Los ensayos de espectroscopia infrarroja por la transformada de
Fouirer se realizaron en un espectrémetro infrarrojo de marca
Perkin ElImer modelo Spectrum 100 (Ver figura 3.18), mediante

la preparacion de discos de Bromuro de Potasio (KBr). El
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meétodo de preparacion de la muestra se muestra a

continuacion:

1. Tanto la zeolita como los geopolimeros fueron molidos y
tamizados, alcanzando un tamafio maximo de particula de 38
micras.

2. Se preparé una mezcla de las muestras con Bromuro de
Potasio (KBr), a cual asegure la presencia de muestra del 2 al
5%.

3. Luego, la muestra fue introducida en el accesorio para
preparar los discos y sometida a una presion de 7,5 MPa por 3

minutos.

Para realizar el analisis en el Espectrometro de Infrarrojo se

llevo a cabo el siguiente método:

1. Se realizé un background utilizando un disco de Bromuro
de Potasio (KBr).

2. Se realiz6 el escaneo a cada una de las muestras por 10
veces en una atmosfera de Nitrégeno (N2) con un grado de

pureza del 99,999%.
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Figura 3.18. Espectrémetro infrarrojo de marca Perkin
Elmer modelo Spectrum 100.

3.4.4. Ensayo Termogravimétrico y Calorimetria Diferencial

Simultanea (TGA-DSC)

El andlisis termogravimétrico proporciona informacion acerca
del comportamiento térmico de las muestras que se desean
analizar, dentro de un ambiente inerte bajo un intervalo de
temperatura controlado. De forma adicional, se puede
determinar si la reaccion que se produce es exotérmica o

endotérmica.

A todas las muestras de geopolimeros se realizé el ensayo
termogravimétrico; siendo el nombre del equipo Analizador
Térmico Simultdneo SDT, de marca TA®, modelo Q600, el cual

se puede observar en la figura 3.19. La preparacion de la
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muestra de geopolimeros como de la zeolita se bas6 en la
molienda y tamizado, alcanzando un tamafio maximo de

particula de 38 micras.

Figura 3.19. Analizador Térmico Simultaneo SDT
marca TA® modelo Q600.
Para iniciar con el andlisis, primero se programo el intervalo de

temperaturas a analizar que es de 40-1000 °C, con una rampa

de 10 °C/min y un flujo de nitrégeno de 50ml/min.

Ademas, se utilizaron dos crisoles de alimina, uno de
referencia y otro de porta muestra. Ambos fueron limpiados con
acetona y posteriormente se sometieron a secado. Una vez
enfriados los crisoles, estos fueron colocados con la ayuda de

una pinza dentro del horno del Analizador Térmico Simultaneo;
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después, se abrio la valvula de nitrogeno y se procedio a tarar

el equipo.

Luego, el crisol porta muestra fue retirado para poder pesar en
una balanza analitica Shimadzu AX200 10 mg de muestra.
Finalmente, el crisol se volvié a colocar dentro del horno para
poder iniciar el ensayo. Cuando el analisis finalizé, se cerré el
flujo de nitrogeno y se esper6 a que la temperatura baje
aproximadamente a 40 °C para retirar el crisol y empezar con un

nuevo ensayo.

3.4.5. Ensayo de Microscopio Electrénico de Barrido (SEM)

El Microscopio Electrénico de Barrido (SEM) da informacion
acerca de la morfologia de la muestra que se esté analizando, a
través de un barrido de un haz de electrones de alta energia. En
este caso, el SEM es de marca FEI, modelo Quantum 200, y el
haz de electrones es emitido por un filamento de tungsteno (Ver

figura 3.20).
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Figura 3.20. Microscopio Electronico de
Barrido (SEM) marca FEI modelo
Quantum 200.

Para analizar la zeolita, debido a que se disponia solamente en
polvo, el tratamiento es diferente comparado con los
geopolimeros. Por lo tanto, en un porta muestra se coloco el
adhesivo, después se agreg6 el cemento carbén conductor e
inmediatamente se adicion6 una pequefia muestra de zeolita
tamizada a 38 pm; los materiales empleados para la

preparacion de la muestra se presentan en la figura 3.21.



83

3
k

Figura 3.21. Materiales empleados en la
preparacion de la muestra para el anélisis del SEM.

Debido a que la muestra no es conductora, es necesario
realizar un bafio de platino u oro para mejorar la resolucion de
las imagenes en el equipo, ya que, luego estas serian muy
brillantes. En este caso, se realizd un tratamiento con platino en

un equipo de recubrimiento marca EMITECH. (Ver figura 3.22)

Para llevar a cabo este proceso; se cerraron las dos valvulas
del equipo, denominadas leak y vent; ademas, se configuré el
tiempo de tratamiento por 120 segundos, se permitio el flujo de
argén y se acciond la bomba de vacio. Cuando la presion
alcanzo el valor de 0.1 bar, se abri6 la valvula leak hasta que se
llegé a un rango de 1-0.5 bar, donde se tuvo un tiempo de
espera de 15 segundos. Luego, se cerr6 la valvula leak y se
espero que la presion llegué a un valor de 0.08 bar, para iniciar

con el proceso de recubrimiento.
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Para dar inicio con el recubrimiento, se comenz6é a abrir
lentamente la valvula de leak y cuando se incremento la presion
se presiono el botdn de “sputter”; observando que la corriente
eléctrica llegué a indicar 18 mA, para dejar de presionar y

accionar el comando “start process”.

Figura 3.22. Equipo de recubrimiento de platino marca
EMITECH.

En el caso de los geopolimeros, estos fueron fraccionados a un
tamafio menor de 1 cm; al porta-muestra también se le colocé el
adhesivo seguido del cemento y del geopolimero.
Adicionalmente, se llevd a cabo el bafio de platino por 120

segundos a 18 mA.

Cuando las muestras fueron recubiertas, estas pudieron ser
sometidas el ensayo del SEM con mediciones de 1000x, 2000x
y 5000x, donde los parametros que se utilizaron fueron: spot

2.0, voltaje de 15 KV y alto vacio.
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CAPITULO 4

4. RESULTADOS Y DISCUSIONES

4.1. Optimizacién de los Activadores Alcalinos
4.1.1. Efecto del Hidréxido de Sodio

Para determinar la éptima composicion de geopolimeros se
considerd el maximo valor de la compresién mecéanica. Por lo
tanto, analizando el efecto del hidréxido de sodio (NaOH) que
se presenta en la tabla 4.1, se observa que el maximo valor de
esta propiedad medida después de 24 horas de curado a 60 °C,
manteniendo la razon de silicato de sodio/hidréxido de sodio 2.5
y el 1% (w/w) de hidroxido de calcio, corresponde a una

concentracion 10M de NaOH (muestra SH3). (Ver Figura A.1)
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Tabla 4.1. Compresién mecéanica del efecto hidroxido de
sodio en MPa.

Solucion Compresion mecéanica Promedio
Codigo  NaOH (MPa) (MPa)
(mol/L)
SH1 8,00 1,98 2,61 1,70 2,09
SH2 9,00 2,25 1,95 2,53 2,24

SH3 10,00 3,54 2,30 3,25 3,03
SH4 11,00 2,87 1,94 2,29 2,37
SH5 12,00 2,66 1,50 2,29 2,15
SH6 14,00 1,90 2,30 1,90 2,03

La compresion mecanica incrementa desde SH1 (8M) hasta
SH3 (10M), Iluego comienza a disminuir conforme la
concentracion de NaOH aumenta, tal como se aprecia en la
figura 4.1, y que esta de acuerdo con el estudio previo [51]. No
obstante, en la investigacion de Panias et al., se obtuvo que la
maxima compresion mecanica para geopolimeros sintetizados a
partir de cenizas volantes corresponde a una concentracion de
6.6 M de NaOH [23], mientras que en el estudio de Mustafa
A.M, et al., se obtuvo que la maxima compresion mecanica es

cuando la concentracion es 12M NaOH [26].

La compresion mecanica es afectada proporcionalmente por el
grado de polimerizacion, que a su vez es funcion del silicato y
aluminato soluble en el geopolimero. Por lo tanto, si se aumenta
la concentracion de hidroxido de sodio en la fase acuosa

durante la formacion del geopolimero, influye en el incremento
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de la solubilidad de Siy Si-Al de las fases de la materia prima,
mejorando la reaccion de geopolimerizacién. Sin embargo, a
condiciones altamente alcalinas, la formacion de los
precursores oligoméricos de geopolimeros se inhibe,
disminuyendo la velocidad de reaccion, por lo que, la

compresion mecanica también decrece [23].
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Figura 4.1. Compresion mecanica del efecto hidroxido
de sodio en MPa.

4.1.2. Efecto del Silicato de Sodio

La siguiente etapa fue determinar la maxima compresion
mecanica segun el efecto del silicato de sodio, después de

curar las muestras durante 24 horas a 60°C, manteniendo la
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concentracion de hidroxido de sodio 10M y el 1% (w/w) de
hidroxido de calcio. Los resultados se presentan en la tabla 4.2,
donde se puede apreciar que la Optima composicion
corresponde a SS1 (razon de silicato de sodio/hidréxido de
sodio 0.5) con 4.44 MPa de compresion mecanica. (Ver Figura

A.2)

Tabla 4.2. Compresion mecénica del efecto silicato de sodio

en MPa.
Razon Compresién mecanica Promedio
Cbédigo  NazSiOs/ (MPa) (MPa)
NaOH
SS1 0,50 3,30 4,33 5,69 4,44
SS2 1,00 2,26 2,92 3,64 2,94
SS3 1,50 3,13 3,64 3,45 3,41
SS4 2,00 3,54 3,83 3,56 3,64
SS5 2,50 1,70 3,54 2,30 2,51
SS6 3,00 1,79 2,65 3,81 2,75

Tal como se puede observar en la figura 4.2, esta propiedad en
los geopolimeros presenta su méaximo valor en SS1, luego
disminuye en la muestra SS2, para otra vez aumentar hasta
SS4 y en la muestra SS5 vuelve a disminuir su valor para
incrementar en SS6. De hecho, la presencia de silicato de sodio
soluble en el geopolimero afecta de forma positiva a la
compresion mecanica, debido a que si aumenta la relacion de
SiO2/Na2O puede producir estructuras complejas que

incrementen la red polimérica tridimensional del material y por lo
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tanto mejora las propiedades mecanicas. Sin embargo, al igual
gue en el efecto de hidroxido de sodio, en condiciones
altamente alcalinas la velocidad de reaccion es afectada,
disminuyendo la compresibn mecéanica. Adicionalmente, a
medida que se incrementa la razon de silicato de

sodio/hidréxido de sodio, la trabajabilidad disminuye [23].
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Figura 4.2. Compresién mecanica del efecto silicato de
sodio en MPa.

4.1.3. Efecto del Hidréoxido de Calcio

Después del analisis del silicato de sodio, se abarco el estudio

del efecto de hidroxido de calcio, donde el maximo valor de
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compresion mecanica, después de curar las muestras por 24
horas a 60°C, manteniendo la concentracion molar de NaOH 10
M y la razén de Na2SiO3/NaOH 0.5, fue 12.32 MPa
correspondiente la muestra CH7, como se observa en la tabla

4.3. (Ver Figura A.3)

Tabla 4.3. Compresion mecéanica del efecto hidroxido de
calcio en MPa.

Ca(OH)2 Compresion mecanica Promedio

Codigo o0 ) (MPa) (MPa)
CHL 1,00 330 433 569 4,44
CH2 150 472 420 518 4,70
CH3 200 733 797 576 7,02
CH4 250 1021 10,00 7,33 9,18
CH5 300 944 963 966 9,58
CH6 350 1115 837 827 9,26
CH7 400 1224 1352 11,20 12,32

En la figura 4.3 se puede apreciar que esta propiedad mecanica
incrementa proporcionalmente con el porcentaje de hidréxido de
calcio, sin embargo, la trabajabilidad disminuye. La
trabajabilidad es la propiedad que indica que tan facil es
manipular el material, ya sea en el proceso de moldado o
desmoldado. Por lo tanto, la 6ptima composicion que se escogid
en funcién a la propiedad mecanica y trabajabilidad es la

muestra CH5 (3% de Ca(OH)z2).



91

De hecho, conforme a Yip al afiadir un material célcico, se
mejora la compresion mecanica de los geopolimeros basados
en metacaolin; lo que también concuerda con Buchwald et al.,
donde al agregar hidroxido de calcio a geopolimeros basados
en cenizas volantes, incrementa la compresion mecanica en las
primeras etapas. Esto se debe, a que el calcio tiene dos
electrones libres, comparado con el sodio que solamente tiene
uno; por lo tanto, el calcio puede formar cadenas mas largas.
Adicionalmente, el nimero de coordinacion del catidon calcio es
mayor que el del catién sodio, provocando que al incrementar la

cantidad de calcio, la estructura se vuelva mas fuerte [20,52].
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Figura 4.3. Compresién mecéanica del efecto hidroxido de
calcio en MPa.
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4.1.4. Efecto de Temperatura

El efecto de temperatura se realiza a la 6ptima composicion del
efecto de hidréxido de calcio, en otras palabras, las muestras
fueron preparadas con una solucién de NaOH 10M, razon de
Na2SiOs/NaOH 0.5, 3% (w/w) Ca(OH):z y fueron curadas durante
24 horas, donde los resultados se presentan en la tabla 4.4.
Siendo, el maximo valor de compresién mecanica 9.58 MPa a

60°C. (Ver Figura A.4)

Tabla 4.4. Compresion mecéanica del efecto de temperatura

en MPa.
o Temp. De Comp,re_5|on Promedio
Caodigo Curado (°C) mecanica (MPa)
(MPa)

GEOP T23.5 23,5 0,37 0,59 0,02 0,33
GEOP T40 40,0 2,07 2,36 2,26 2,23
GEOP T50 50,0 5,73 5,38 5,17 5,43
GEOP T60 60,0 9,44 9,63 9,66 9,58
GEOP T70 70,0 4,43 4,28 4,42 4,38
GEOP T80 80,0 3,90 4,18 3,31 3,80

En la figura 4.4 se aprecia que la propiedad mecanica se
incrementa en funcion de la temperatura hasta los 60°C, y luego
disminuye. La temperatura acelera la velocidad de reaccion, por
lo que, la compresion mecanica aumenta, tal como en el estudio
desarrollado por Alonso y Palomo. No obstante, las muestra

curadas a 70°C y 80 °C no presentan una mayor resistencia
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mecanica debido a que la pérdida de humedad se incrementa,

en otras palabras, se ha provocado un deterioro de geopolimero

y la resistencia decrece [20,53].
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Figura 4.4. Compresién mecanica del efecto de
temperatura en MPa.

4.2. Caracterizacion de los Geopolimeros

T
80

La caracterizacion de las muestras de geopolimeros se realiza a

través diferentes ensayos como XRD, TGA, FT-IR, SEM y densidad.

En cada andlisis se estudia el efecto del hidroxido de sodio, silicato

de sodio, hidréxido de calcio y temperatura.
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Los valores de la densidad de la zeolita y de las diferentes

muestras de geopolimeros del efecto de hidréxido de sodio,

silicato de sodio, hidroxido de calcio, temperatura y fomizado,

se encuentran en la tabla 4.5.

Tabla 4.5. Densidad de zeolitay geopolimeros sintetizados

en g/cms.

Cédigo Densidad Promedio
Zeolita 2,10* 2,10*
SH1 1,91 1,85 1,83 1,86
SH2 1,84 1,82 1,82 1,82
SH3/SS5 1,84 1,86 1,83 1,85
SH4 1,71 1,73 1,80 1,75
SH5 1,86 1,84 1,85 1,85
SHG6 1,88 1,78 1,69 1,78
SS1/CH1 1,81 1,82 1,83 1,82
SS2 1,83 1,77 1,73 1,78
SS3 1,88 1,84 1,89 1,87
SS4 1,89 1,88 1,85 1,87
SS6 1,85 1,89 1,79 1,84
CH2 1,81 1,74 1,79 1,78
CH3 1,81 1,74 1,78 1,78
CH4 1,78 1,79 1,75 1,77
CH5/ GEOP T60 1,78 1,79 1,80 1,79
CH6 1,77 1,88 1,77 1,81
CH7 1,79 1,73 1,83 1,78
GEOP T235 1,68 1,64 1,64 1,65
GEOP T40 1,61 1,59 1,62 1,61
GEOP T50 1,69 1,66 1,65 1,67
GEOP T70 1,63 1,68 1,74 1,68
GEOP T80 1,73 1,66 1,69 1,69
FG1 0,86 0,83 0,94 0,88

*Ficha Técnica ZEOLITA NATURAL: Ver Anexo B
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Se observa que la densidad de la zeolita es mayor que la de los
geopolimeros debido a que estos se caracterizan por tener
poros que ocupan mas volumen, por lo tanto, sus densidades
disminuyen. En el estudio de Heah et al., las densidades de los
geopolimeros son menores, considerando que estos fueron

sintetizados bajo otras circunstancias [42, 54].

Los ensayos de densidad fueron realizados 6 meses después
de la sintesis de los geopolimeros, por lo tanto, el agua
almacenada en la estructura de las muestras fue liberada. Lo
anteriormente descrito tiene incidencia directa sobre los valores
de las densidades obtenidas, que debido al proceso de
evaporacion de agua y contraccion de la muestra, la densidad
de los geopolimeros aumenta. En cada uno de los efectos
estudiados los valores de densidad son similares, lo que
concuerda con lo mostrado en los Analisis Simultaneos
Térmogravimatrico y Calorimetria Diferencial de Barrido (TGA-
DSC), en los que la cantidad de agua que es liberada por
evaporacion es similar entre los geopolimeros de cada uno de

los efectos.

La densidad del geopolimero fomizado es la menor de todas las

muestras, porque al haber afiadido el agente fomizante
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(Perdxido de Hidrogeno) la cantidad de poros es mayor al igual
gue el volumen que ocupan. Este resultado se encuentra en el
rango que otras investigaciones han obtenido, aunque, para
propdsitos comerciales de utilizar a este material como aislante
térmico uno de los objetivos de los estudios es disminuir la

densidad [7,1].

4.2.1. Difractometria de Rayos X (DRX)

En la tabla 4.6 se muestran los resultados correspondientes al
analisis cuantitativo de Difractometria de Rayos X al que fue
sometida la zeolita natural. El difractograma correspondiente a
este resultado se encuentra adjunto en el Anexo A (Ver Figura

A.5).

Tabla 4.6. Resultados cuantitativos DRX de la zeolita

natural.
Compuesto Porcentaje (%)
Cuarzo 24,90
Mordenita 70,60
Analcima 2,30
Amorfo 2,20

Al analizar los resultados obtenidos en el difractograma de la
zeolita natural son observables picos que demuestran la
presencia de dos tipos de zeolitas: Mordenita con su picos

caracteristicos ubicados en 9.789, 22.249, 25.610, 27.996



97

(°2Th) y Analcima con sus picos caracteristicos entre 3.43 y
5.61 (°2Th). Tanto la Mordenita como la Analcima son las
zeolitas que proveen los aluminosilicatos necesarios para la
reaccion de geopolimerizaciéon. Ambas zeolitas forman el 72,80
% de la composicion total del material inicial. EI segundo
componente mayoritario en la zeolita natural es el cuarzo,
comunmente encontrado junto a la mayoria los aluminosilicatos
naturales utilizados para la preparacion de geopolimeros [6].
Esta estructura tiene sus picos caracteristicos en 20,854 y
26,650 (°2Th), mostrando el de mayor intensidad en 26.650
(°2Th). Fue cuantificada una pequefia cantidad de fase amorfa
(2,20 %), que corresponde a todos las estructuras que no son
detectables por el método de Difraccibn de Rayos X. La
cantidad de compuestos en fase amorfa junto a la Analcima

corresponden a las estructuras minoritarias.

En las tablas 4.7, 4.8, 4.9 se muestran los resultados de los
analisis cuantitativos de Difractometria de Rayos X,
correspondientes a los geopolimeros sintetizados para el
estudio del efecto del Hidréxido de Sodio, Silicato de Sodio e
Hidréxido de Calcio, respectivamente. Los difractogramas de
estos geopolimeros se presentan en el Anexo A (Ver Figuras

A.6 — A.11 para el efecto del Hidréxido de Sodio, figuras A.12 —
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A.16 para el efecto del Silicato de Sodio, figuras A.17 — A.22

para el efecto del Hidréxido de Calcio).

Tabla 4.7. Resultados cuantitativos DRX de la composicion
de los geopolimeros del efecto de Hidroxido de Sodio. (%)

Molaridad Cuarzo Mordenita  Amorfo

Codigo “moiL) (%) (%) (%)
SH1 8,00 16,80 34,10 49,10
SH2 9,00 17,10 30,30 52,60
SH3 10,00 15,50 31,90 52,60
SH4 11,00 14,80 34,60 50,60
SH5 12,00 16,00 56,50 27,60
SH6 14,00 13,90 33,60 52,50

Tabla 4.8. Resultados cuantitativos DRX de la composicion
de los geopolimeros del efecto de Silicato de Sodio. (%)

Cédigo Razc')n Cuarzo Mordenita Amorfo
Na2SiO3/NaOH (%) (%) (%)
SS1 0,50 16,10 56,00 27,80
SS2 1,00 15,00 51,50 33,50
SS3 1,50 15,50 68,80 15,70
SS4 2,00 16,00 33,30 50,70
SS5 2,50 15,50 31,90 52,60
SS6 3,00 14,90 33,70 51,40

Tabla 4.9. Resultados cuantitativos DRX de la composicion
de los geopolimeros del efecto de Hidréxido de Calcio. (%)
Ca(OH)2 Cuarzo Mordenita Amorfo

Codige  opwim) (%) (%) (%)
CH1 1,00 16,10 56,00 27,80
CH2 1,50 16,50 59,60 23,90
CH3 2,00 17,10 63,20 19,70
CH4 2,50 15,10 59,00 25,90
CH5 3,00 15,20 59,40 25,40
CHG6 3,50 16,60 60,30 23,10

CH7 4,00 16,40 58,50 25,10
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En la tabla 4.10 se muestran los resultados de los analisis
cuantitativos de Difractometria de Rayos X, correspondientes a
los geopolimeros sintetizados para el estudio del efecto la
temperatura de curado sobre la maxima compresion mecanica
alcanzada. Los difractogramas correspondientes al estudio de
este efecto se encuentran adjuntos en el Anexo A (Ver figura

A.23 — A.27).

Tabla 4.10. Resultados cuantitativos DRX de la
composicion de los geopolimeros del efecto de la
temperatura de curado. (%)
Temp.de  Cuarzo Mordenita Amorfo

Caodigo

Curado (°C) (%) (%) (%)
T23.5 23,50 19,70 50,60 29,70
T40 40,00 19,70 58,80 21,50
T50 50,00 20,50 46,60 33,00
T 60 60,00 16,10 56,00 27,80
T70 70,00 21,90 58,40 19,60
T80 80,00 20,70 52,20 27,10

En la tabla 4.11 se muestran los resultados del geopolimero
fomizado, el difractograma se adjunta en el Anexo A (Ver figura

A.28)

Tabla 4.11. Resultados cuantitativos DRX del Geopolimero
Fomizado (FG).

Estructura Porcentaje (%)
Cuarzo 16,3
Mordenita 38,6

Amorfo 451
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Del analisis cualitativo de estos difractogramas se obtuvo
evidencia de la presencia de dos compuestos encontrados en la
zeolita natural: Mordenita y Cuarzo, ademas de compuestos de

estructura amorfa.

En concordancia al modelo de mecanismo de reaccion de
geopolimerizacion presentado por Duxson et al., se presenta
una disminucion en los porcentajes de Mordenita y Analcima
debido a que estas estructuras cristalinas rompieron sus
enlaces para formar Silicatos y Aluminatos los cuales son
monomeros que pasan a formar dimeros, trimeros y asi las

estructuras de los geopolimeros [34].

Los geopolimeros son descritos como estructuras de
aluminosilicatos en fase amorfa [20, 21]. Como segunda
evidencia de la formacion de geopolimeros a partir de la
Mordenita y Analcima, se observa un significativo aumento de
fase amorfa en comparacion con la cuantificada en la zeolita
natural. Las muestras que presentan una mayor formacién de
fase amorfa fueron: SH3 para el efecto del Hidréxido de Sodio
con un 52,60 %, SS5 para el caso del efecto del Silicato de
Sodio con 52,60 %, CH1 para el caso del efecto del Hidréxido

de Calcio con 27,80 % y T50°C con 33,00%. A pesar de que
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estos geopolimeros presentaron la mayor cantidad de fase
amorfa, fueron los geopolimeros SH3, SS1, CH7 los que
presentaron mejores propiedades mecanicas. Esto podria
indicar que en el proceso de molienda, realizado para preparar
los geopolimeros para el ensayo de difractometria de rayos X,
parte de las estructuras cristalinas que no reaccionaron en el
proceso de geopolimerizacion se amorfizaron. Segun el estudio
presentado por Arellano-Aguilar et. al, la fase amorfa es
observable en los difractogramas a través de la joroba formada
entre 19 y 37 (°2Th), que representa los aluminosilicatos en
fase amorfa que son el indicio de la formacion de las estructuras

de geopolimeros [52].

En todos los geopolimeros sintetizados se observa la presencia
de Mordenita que no ha reaccionado, lo cual podria indicar que
€s un reactivo en exceso en la reaccion de geopolimerizacion.
En el caso de la Analcima, se observa que ha reaccionado

totalmente en los geopolimeros.

Existe un fendmeno denominado eflorescencia que es la
formacion de cristales carbonatos o bicarbonatos, que puede
ocurrir en los geopolimeros que son activados bajo altas

concentraciones de hidroxidos, donde el metal alcalino



102

reacciona con el diéxido de carbono atmosférico; y quizas
afecte a la estructura [42]. Se observo indicios de este
fendbmeno mediante los analisis de TGA-DSC y FT-IR. (Ver

Figuras A.35 — A.84).

Las figuras A.29 — A.33 adjuntas en el Anexo A, se presentan
los difractogramas de comparacion entre la zeolita natural y los
efectos Hidroxido de Sodio, Silicato de Sodio, Hidroxido de

Calcio y temperatura de curado, respectivamente.

El pico caracteristico del cuarzo, que se encuentra ubicado
entre 26 y 27 (°2Th), a pesar de reducir su intensidad sigue
siendo el que mayor de todos los mostrados. Segun Silva de
Vargas et. al, la reduccion en su intensidad sugiere que la
reaccion de formacién de los geopolimeros desorganiza la
estructura de las fases cristalinas a medida que la edad de la
muestra se incrementa [27]. Esta aseveracion se corrobora con
la intensidad del halo caracteristico del cuarzo presentado en
los difractogramas de los geopolimeros sintetizados para la
optimizacién de la temperatura de curado, que fueron los de
menor edad y su reduccion en la intensidad es menor a las
presentadas con los geopolimeros sintetizados para el estudio

de los efectos de los activadores alcalinos.
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Los picos caracteristicos de la Mordenita y la Analcima se
redujeron en intensidad en todos los geopolimeros, lo que es
consistente con lo presentado en el estudio cuantitativo de las

muestras (Ver Figuras A.29 — A.33).

Ademas alrededor de 31,67, 34,31 y 36,14 (°2Th) se observan
los picos caracteristicos del ZnO, que es el estandar utilizado
para el andlisis cuantitativo de la fase amorfa presente en la

muestra.

En los difractogramas no se observa la formaciéon de nuevos
picos. Esto indica que no existe la formacion de nuevas fases
cristalinas mediante la activacion alcalina de la zeolita natural.
Este hecho es corroborado por los andlisis cualitativos vy

cuantitativos presentados en las tablas anteriores.

4.2.3. Analisis Termogravimétrico y Calorimetria de Barrido

Diferencial (TGA-DSC)

Con este analisis se determiné tanto la pérdida de masa total de
las muestras, asi como, los rangos de temperatura que
corresponden a procesos por los que pasa los geopolimeros al
ser sometidos a este ensayo. De igual manera, las reacciones

pudieron ser caracterizadas como exotérmicas o endotérmicas.
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La pérdida de masa obtenida para la zeolita y los diferentes
geopolimeros se encuentra dividida en funcion de seis rangos
de temperatura: 40-100°C (pérdida de agua libre), 100-200°C
(evaporacion de agua de poros), 200-300°C (evaporacion de
agua cristalina), 300-450°C (deshidroxilacion), 450-750°C
(descarbonataciéon) y 750-1000°C (estabilizacion). En la tabla
4.12 se muestra la pérdida de masa de la zeolita y del efecto del
hidroxido de sodio [42, 55]. En el Anexo A se adjuntan los
resultados obtenidos de los andlisis realizados a la serie del

efecto del hidréxido de sodio SH(1-6) (Ver Figura A. 35 — A. 40).

Tabla 4.12. Pérdida de masa de la zeolita y del efecto del
hidroxido de sodio en porcentaje.

Solucion 40- 100- 200- 300- 450- 750-
Cdédigo NaOH 100 200 300 450 750 1000 Total
(mol/L) °C °C °C °C °C °C

Zeolita - 3,30 2,73 1,22 1,75 3,60 1,24 13,83
SH1 8 594 541 098 163 3,49 1,03 18,48
SH2 9 6,12 546 1,64 1,85 3,11 0,91 19,09
SH3 10 6,30 6,00 1,57 1,58 3,50 0,74 19,68
SH4 11 7,03 6,36 1,46 1,83 4,07 1,24 21,97
SH5 12 7,81 5,78 1,55 1,80 3,13 0,80 20,86
SH6 14 7,10 6,19 1,80 2,42 3,60 0,93 22,04

Como se puede observar en la tabla 4.12, la pérdida total de
masa de zeolita es inferior a las muestras de geopolimeros,
principalmente por su menor contenido de agua que se evapora

en los tres primeros intervalos de temperatura; ademas, a
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medida que incrementa la concentracion molar de la solucion de
hidroxido de sodio en la composicion del geopolimero SH(1-6),
la pérdida de masa total también aumenta; a excepcion de la
muestra SH5 que presenta una pequefia disminucion, por lo
tanto, su relacion R? es de 0.79. De igual manera, en la tabla
4.13 se muestra la pérdida de masa del efecto del silicato de
sodio SS(1-6); notandose que al incrementar la proporcion
Na2SiOs/NaOH, la pérdida de masa total disminuye con una
relacion R?=0.93. En el Anexo A se adjuntan los resultados
obtenidos por este método del efecto del silicato de sodio (SS1-

SS6) (Ver Figura A. 41 — A. 45).

Tabla 4.13. Pérdida de masa del efecto del silicato de sodio
en porcentaje.

Razon  40- 100- 200- 300- 450- 750-
Cddigo NazSiOs/ 100 200 300 450 750 1000 Total
NaOH °C °C °C °C °C °C

SS1 0,50 11,64 509 2,48 284 222 0,77 25,04
SS2 1,00 12,74 468 197 235 1,79 0,86 24,39
SS3 1,50 952 516 1,63 1,97 240 0,56 21,23
SS4 2,00 8,28 5,60 1,98 2,11 248 0,64 21,10
SS5 2,50 6,30 6,00 1,57 1,58 3,50 0,74 19,68
SS6 3,00 6,73 531 152 1,84 2,79 0,73 18,93

En la tabla 4.14 se presenta la pérdida de masa del efecto de
hidroxido de calcio CH(1-6), donde se aprecia que no existe una

relacion entre la composicion de hidroxido de calcio y la pérdida
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de masa total, debido a que al haber sido afiadido este
compuesto en forma sdlida, no se puede asegurar que exista
homogeneidad en las muestras analizadas. En el Anexo A se
adjuntan los resultados obtenidos por este método del efecto

del hidroxido de calcio (CH1-CH7) (Ver Figura A.46 — A.51).

Tabla 4.14. Pérdida de masa del efecto del hidroxido de
calcio en porcentaje.

40- 100- 200- 300- 450- 750-
100 200 300 450 750 1000 Total
°C °C °C °C °C °C

Ca(OH):

Caddigo (% wiw)

CH1 1,00 11,64 5,09 2,48 2,84 222 0,77 25,04
CH2 1,50 8,90 5,27 2,68 2,91 2,47 1,33 23,55
CH3 2,00 12,36 539 1,84 2,31 1,83 1,01 24,74
CH4 2,50 11,75 5,17 1,79 2,17 1,59 0,85 23,33
CH5 3,00 11,68 552 2,15 2,40 1,94 0,91 24,558
CHG6 3,50 10,33 5,79 1,76 1,87 1,80 0,96 22,50
CH7 4,00 12,12 567 1,82 2,11 1,60 1,05 24,37

Adicionalmente, en la tabla 4.15 se presenta la pérdida de masa
del efecto de temperatura GEOP (T23.5-T80), donde el minimo
porcentaje de pérdida de masa corresponde a la temperatura
optima (GEOP T60) y el maximo porcentaje es del geopolimero
curado a 23.5 °C (GEOP T23.5). Dicha muestra curada a
temperatura ambiente es la que presenta mayor peérdida de
agua, es decir, al no haber sido sometida a un tratamiento

térmico para el curado del geopolimero, es la que tiene mayor
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contenido de agua. En el Anexo A se adjuntan los resultados

obtenidos por este método (Ver Figura A.52 — A.56).

Tabla 4.15. Pérdida de masa del efecto de la temperatura de
curado en porcentaje.

Temp.

! 40- 100- 200- 300- 450-  750-
Codigo . 9 100 200 300 450 750 1000 Total
I °C  °C °C °C °C  °C
(°C)
?Ee?g 235 1907 628 1,32 145 153 095 30,59
654%P 40,0 14,76 8,49 1,36 1,70 164 089 2884
GES%P 500 1516 874 147 1,83 135 078 29,34
G%%P 60,0 11,68 552 2,15 2,40 1,94 091 2458
GE%P 700 1566 586 1,52 1,48 1,70 081 2703
GEB%P 800 13,80 813 1,66 1.62 1,16 052 26,90

Ademas, en la tabla 4.16 se muestra la pérdida de masa del

geopolimero fomizado (FG), siendo su pérdida total de masa

ligeramente mayor que la muestra GEOP T60, considerando

gue la unica diferencia entre ambos, es que a la muestra FG se

le agrego peroxido de hidrogeno como agente fomizante. En el

Anexo A se adjunta el resultado obtenido por este método (Ver

Figura A. 57).
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Tabla 4.16. Pérdida de masa del geopolimero fomizado.

40- 100- 200- 300- 450- 750-

Codigo 100 200 300 450 750 1000 Total
°C °C °C °C °C °C

FG 13,72 540 1,75 2,35 1,96 1,22 26,40

Los procesos de evaporacion de agua, deshidroxilacion, y
descarbonatacion son reacciones endotérmicas; no obstante,
en ciertas muestras se presenta una reaccion exotérmica
alrededor de 900 °C, que puede ser debido a la recristalizacion

y reorganizacion de la muestra [56].

4.2.4. Espectroscopia Infrarroja por la Transformada de Fourier

(FT-IR)

En la tabla 4.17 se presenta la interpretacion de los espectros
infrarrojos de la zeolita natural. En el Anexo A se encuentra el
espectro infrarrojo de la zeolita natural (Ver Figura A.58).

Tabla 4.17. Interpretacion Cualitativa de los Espectros

Infrarrojos de la zeolita natural.
Numero de Onda

(cm) (v) Vibracion
467,70 Flexién (Si-O-Si y O-Si-O)
534,31 Estiramiento Simétrico (Si-O-Si y Al-O-
695,41 Si)
797,92 Estiramiento simétrico (Si-O-Si)
1034,54 Estiramiento asimétrico (Al/Si-O-Si)
1431,09 Estiramiento de Carbonatos (O-C-O)
1636,42 Flexién (H-O-H, agua libre)

3428,45 Estiramiento (O-H)
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En las tablas 4.18, 4.19, 420 y 4.21 se presenta la

interpretacion de los espectros infrarrojos de los efectos del

Hidréxido de Sodio, Silicato de Sodio, Hidroxido de Calcio y

temperatura de curado, respectivamente. En el Anexo A se

encuentran los espectros infrarrojos de estos efectos estudiados

(Ver figuras A.59 — A.64 para el efecto del Hidréxido de Sodio,

figuras A.65 — A.69 para el efecto del Silicato de Sodio, las

figuras A.70 — A.75 para el efecto del Hidroxido de Calcio y A.76

— A.80 para el efecto de la temperatura).

Tabla 4.18. Interpretacion Cualitativa de los Espectros
Infrarrojos del Estudio del Efecto del Hidroxido de Sodio.

Numero de Onda (cm™) )

SH1 SH2 SH3 SH4 SH5 SH6 Vibracién
(8 M) (9M) (1I0M) (@A1M) (@12M) (14 M)
Flexion (Si-O-Si
467,0 472,5 469,8 469,8 469,8 469,6 and O-Si-0)
553,9 532,1 533,9 533,3 538,8 537,7 Estiramiento
Simétrico (Si-O-
693,9 694.,4 693,5 693,8 694.,4 694,3  Siand Al-O-Si)
798,1 799,3 7979 798,3 797,8 798,0 Estiramiento
simétrico (Si-O-
Si)
Estiramiento Si-
877,5 878,4 878,2 878,0 877,3 878,2 0O, Flexion -OH
(Si-OH)
Estiramiento
1031,12 1030,2 1030,1 1030,0 1031,0 1027,8 asimétrico
(Al/Si-O-Si)
1408,7 1408,6 1408,8 1408,3 1440,1 1409,0 Estiramiento de
Carbonatos (O-
C-0)
16425 16489 16454 16471 16493 1649,1 lexion (H-O-H,
agua libre)
34535 3447,5 34352 33540 3432,8 33536 Louramiento (O-

H)
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Tabla 4.19. Interpretacion Cualitativa de los Espectros
Infrarrojos del Estudio del Efecto del Silicato de Sodio.

Namero de Onda (cm™?) (v)

SS1  SS2  SS3  SS4  SS5  SS6 Vibracién
©05* @@10* (@15* (20* (25* (G0
Flexion  (Si-O-Si
4676 4667 4682 4677 4698 4689 _ N O
5347 536,33 536,66 5361 5339 5356 Estiramiento
693,4 6944 6943 6943 6935 6945 Simétrico (Si-O-Si
and Al-O-Si)
Estiramiento
7978 797,8 797,9 7979 7979 797,8 simétrico (Si-O-
Si)
Estiramiento
1029,1 1029,7 1030,6 1029,6 1030,1 1029,8 asimétrico (Al/Si-
0-Si)
Estiramiento  de
1446,9 1485,2 1485,8 1410,1 1408,8 1410,2 Carbonatos (O-C-
0)
16438 16425 16429 16493 16454 16443 1exion (H-O-H,
agua libre)
34458 34382 34381 34370 34352 34363 Couramiento  (O-

H)

*Razon Na2SiOs/NaOH

Tabla 4.20. Interpretacion Cualitativa de los Espectros
Infrarrojos del Estudio del Efecto del Hidroxido de Calcio.

Namero de Onda (cm™) ()

CH1 CH2 CH3 CH4 CH5 CH6 CH7 Vibracion
(1.0%) (1.5%) (2.0%) (2.5%) (3.0%) (3.5%) (4.0%)
Flexién (Si-
467,6 4704 467,33 470,6 466,99 4675 467,4 O-SiandO-
Si-0)
534,7 5355 5348 5354 506,3 534,4 534,7 Estiramiento
693,44 6952 6953 6953 687,0 6951 6951 Simétrico (Si-
O-Si and Al-
0-Si)
778,8 7796 7795 7792 779,8 7795 779,2 Estiramiento
797,84 7979 7979 798,0 7798 797,6 798,1 simétrico (Si-
0-Si)
Estiramiento
1029,1 1029,9 1029,9 1028,7 1013,8 1016,2 10124 asimétrico
(Al/Si-O-Si)
1411,4 1411,0 1411,7 14119 1411,7 1412,4 1412,3 Estiramiento
1446,9 1446,8 1488,4 14475 1448,7 1447,6 14440 de
Carbonatos
(O-C-0)
Flexion (H-O-
1643,8 1642,8 1643,0 1643,8 1643,3 1643,7 1643,1 .
H, agua libre)
34458 34372 34412 34364 34435 34360 34458 Couramiento

(O-H)
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Tabla 4.21. Interpretacion Cualitativa de los Espectros
Infrarrojos del Estudio del Efecto de la Temperatura de
Curado.

Namero de Onda (cm™?) (v)

GEOP GEOP GEOP GEOP GEOP GEOP Vibracién
T235 T400 T50.0 T60.0 T70.0 T80.0
Flexion (Si-O-Si
4675 4672 4707 4669 4673 4706 N
536,4 511,9 534,8 506,3 513,8 518,1 Estiramiento
694,7 6945 6940 687,0 6947 6946 Simétrico (Si-O-
Si and Al-O-Si)
7791 778,77 7788 7798 7790 779,2 Estiramiento
7981 797,5 797,8 7798 798,2 7984 simétrico (Si-O-
Si)
Estiramiento
1020,4 1028,1 10304 1013,8 1028,6 1016,6 asimétrico
(AI/Si-O-Si)
1411,3 14140 14162 1411,7 1413,4 14128 Estiramiento de
1451,9 1447,9 1447,9 1448,7 14483 14521 Carbonatos (O-
C-0)
Flexion (H-O-H,
16480 16423 16459 16433 16436 16466 , ' oo
34483 34390 3434,16 34435 34357 34364 Couramiento (O-

H)

En la tabla 4.22 se presenta la interpretaciéon del espectro

infrarrojo del geopolimero fomizado (FG). En el Anexo A se

encuentra el espectro infrarrojo correspondiente a esta muestra

(Ver Figura A.84).
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Tabla 4.22. Interpretacion Cualitativa del Espectro Infrarrojo
del geopolimero fomizado.

Numero de
Onda (cm?) (v) Vibracién
FG

467,04 Flexion (Si-O-Si and O-Si-0)

532,49 Estiramiento Simétrico (Si-O-Si

694,84 and Al-O-Si)

779,07 . . L . ,

79869 Estiramiento Simétrico (Si-O-Si)
Estiramiento Si-O, Flexion -OH

867,35 (Si-OH)

1028.29 gstlramlento Simétrico (Al/Si-O-

1412,44 Estiramiento de Carbonatos (O-

1457,00 C-0)

1642,72 Flexién (H-O-H, agua libre)

3442,29 Estiramiento (O-H)

Tanto en los espectros infrarrojos de la zeolita natural y los
geopolimeros de los efectos estudiados, existe una similitud de

las zonas de baja transmitancia.

Entre los nimeros de onda 460 — 470 cm™ se encuentran
bandas de transmitancia que segun el estudio realizado por
Panias D. et. al.,, podrian corresponder a la flexibn en las
moléculas de Cuarzo (SiO2) y de zeolitas con estructura
molecular Silicio-Oxigeno-Silicio. En todos los geopolimeros
sintetizados este pico ha reducido su transmitancia desde su

linea base en comparacion con la zeolita natural [23].

Segun los estudios realizados por Panias D. et. al y Criado M.

et. al., en la regiéon de comprendida entre 550 y 750 cm™, las
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bandas de transmitancia podrian representar estiramientos
simétricos de las zonas que contienen los arreglos Silicio-
Oxigeno-Silicio del cuarzo. Estos coinciden con los picos
caracteristicos de los estiramientos simétricos de los enlaces
Aluminio-Oxigeno-Silicio de aluminosilicatos cristalinos y
amorfos: Mordenita, Analcima y geopolimeros. Estas zonas de

baja transmitancia se encuentran traslapadas [23, 57].

Segun el estudio realizado por Criado M. et. al, la banda doble
gue se encuentra en todos los espectros infrarrojos alrededor

de 780 — 800 cm™, corresponde a la estructura del cuarzo [57].

En el rango comprendido entre 990-1090 cm* existe una banda
de transmitancia representativa del estiramiento asimétrico en el

arreglo Aluminio/Silicio-Oxigeno-Silicio [23, 57].

Ademas, en los espectros infrarrojos obtenidos es posible
identificar la vibracibn de estiramiento entre el Oxigeno-
Carbono-Oxigeno correspondiente a la carbonatacion de los
geopolimeros, esto debido a una banda de transmitancia
alrededor de 1410 y 1460 cm™ [11]. Esta carbonatacién se debe
a la concentracién superficial de compuestos de Calcio, que al
estar expuesto al Diéxido de Carbono del medio ambiente forma

Carbonato de Calcio. Este proceso quimico es conocido como
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eflorescencia y observable también en los andalisis

termogravimétricos [42].

Las bandas de transmitancia observadas alrededor de 1630-
1650 cm, corresponden a las vibraciones de flexion de las
moléculas del agua que se encuentra en la superficie de las
muestras analizadas. Adicionalmente, luego de los 3000 cm™,
existen bandas anchas de transmitancia de los estiramientos
del grupo hidroxilo, que podria corresponder a las moléculas de
los hidréxidos que son utilizados como activadores de los

geopolimeros o agua superficial [23].

Los resultados presentados se encuentran en concordancia con
estudios realizados por otros autores, en donde se asignan
grupos funcionales a cada una de las vibraciones detectadas

por FT-IR [11, 23, 43, 57].

4.2.4. Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)

De los cuatro efectos estudiados en la optimizacion de los
activadores alcalinos y la temperatura de curado, se tomaron
los 3 geopolimeros mas significativos: Los que presentan una
compresién mecanica baja, intermedia y alta. En la figura A.82
del Anexo A, se muestra una imagen de la zeolita natural

tamizada a 38um.
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En las figuras A.83 — A.85, se presenta la morfologia externa de
los geopolimeros SH3, SH5 y SH6, estos geopolimeros forman
parte del estudio efecto del Hidréxido de Sodio. En las figuras
A.86 — A.88, se presenta la morfologia externa de los
geopolimeros SS1, SS3 y SS6, estos geopolimeros fueron

sintetizados para el estudio efecto del Silicato de Sodio.

En las figuras A.89 y A.90, se presenta la morfologia externa de
los geopolimeros CH5 y CH7, correspondientes a los
geopolimeros sintetizados para el estudio efecto del Hidréxido

de Calcio.

En las imagenes anteriores se puede observar fase amorfa
correspondiente al geopolimero formado. Ademds, son
observables formaciones de Carbonatos de Calcio y Sodio, que
presumiblemente también se encuentran en fase amorfa [58].
En las figuras A.91 y A.92 se muestran los geopolimeros T23.5
y T50, que corresponden al estudio del efecto de la temperatura

de curado.

En ambas imagenes, es observable fase amorfa
correspondiente a los geopolimeros sintetizados. No es
observable formaciones de Carbonatos. En la figura A.93., se

muestra la imagen correspondiente al geopolimero fomizado
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gue fue sintetizado para el estudio de la conductividad térmica.
En su morfologia externa, se observa las formaciones de
cavidades producto de la desintegracion del Peroxido de
Hidrégeno utilizado como agente fomizante [1, 7, 58, 59]. Estas
cavidades estan directamente asociadas al resultado de la

densidad observada anteriormente.

4.3. Cinética de la Reaccion (DRX In-Situ)

Para el analisis de la cinética de la reaccion fueron obtenidos 32
difractogramas por medio un ensayo DRX In Situ. Este estudio se
enfoca en la cinética de la produccibn de geopolimeros a
temperatura ambiente en edad temprana de formacion. Los
difractogramas fueron obtenidos en ciclos de 15 minutos por periodo

de 8 horas y se encuentran adjuntos en el Anexo A (Ver figura 94).

Tal y como se determind en el andlisis cuantitativo de la zeolita
natural, la principal fuente de aluminosilicatos para la reaccion de
geopolimerizacion es la Mordenita que se encuentra en un 70,60% y
su principal pico esta ubicado en 9.789 (°2Th). Se tom¢ la intensidad
de este pico como una medida de variacion de la concentracion de la

Mordenita en el tiempo.

La figura 4.22 muestra la relacion existente entre el logaritmo natural

de las intensidades obtenidas para el pico caracteristico de la
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Mordenita y el tiempo de reaccion. El ajuste de la curva obtenida a la

linea de tendencia presenta un factor de correlacion de 0,98541.

De acuerdo a los resultados, el proceso de geopolimerizacion puede
ser caracterizado como una reaccion de primer orden. El coeficiente
cinético de la reaccion de geopolimerizacion para edades tempranas
de formacion fue calculado a partir de la pendiente de la linea de
tendencia y presenta un valor de 0,00305 h't a temperatura ambiente

[36-39].

6,0

55
5,04
45
4,0
3,5
304
25
2,0

— Experimental

] Curva de Tendencia
1,04 R’= 0,98541

0,5 Pendiente= -0,00305

Ln (Intensidad Observada)

1,54

T e e e T
0 100 200 300 400 500

Tiempo (min)
Figura 4.5. Logaritmo Natural de la Intensidad
Observada Vs. El Tiempo de Reaccion.
Para la cuantificacion del avance de la reaccion en base a la

intensidad del pico caracteristico de la Mordenita, se utilizé la

asuncion tomada en el estudio presentado por Provis J.L. et. al, en el
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cual se expresa un difractograma intermedio como una combinacion
lineal del primer y dltimo difractograma obtenido, por medio de la

ecuacion 4.1 [25].

(Difractogama en tiempo t)
= x(Difactograma Final)+ (1 — x)(Espectro Inicial) [41]

Ecuacion 4.2. Avance de reaccion de geopolimerizacion.
Fuente: Provis J.L. et. al [25]

Utilizando la ecuacion 4.1 se obtiene la figura 4.23 entre el avance de

la reaccién y el tiempo de reaccion.
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0,2 -

0,1+

0,0
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Figura 4.6. Avance de la Reaccidon Vs. El Tiempo de Reaccion.
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En la figura 4.23 se observa que los cambios en el avance de la
reaccion se ajustan a una curva de segundo orden con un factor de

correlacion de 0,98354.

4.4. Conductividad Térmica

Los geopolimeros también tienen su aplicacion como materiales de
aislamiento térmico, por lo tanto, en este estudio se sintetizaron
geopolimeros fomizados cuyo agente fomizante fue el perdxido de
hidrogeno (2% de la masa del geopolimero sintetizado). Este agente
es inestable, descomponiéndose en agua y en oxigeno, por lo que,
se forman varias cavidades porosas que atrapan al oxigeno, teniendo

como consecuencia que la conductividad térmica disminuye [58].

Para la determinacion de esta propiedad se aplica el procedimiento
descrito en el capitulo 3, siendo las dimensiones de los cilindros
presentadas en la tabla 4.23. De forma adicional, el ensayo se realizé
con dos muestras de geopolimeros fomizados (FG1 y FG2) con una
temperatura ambiente de 25°C, intensidad de corriente eléctrica de
0.2 A y un voltaje de 9.14 V; donde las temperaturas alcanzadas en
estado estacionario, como la diferencia de estos valores con la

temperatura ambiente, se encuentran registradas en la tabla 4.24.
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Tabla 4.23. Dimensiones de cilindros para el
calculo de conductividad térmica en metros.

Cilindro Radio Espesor
C 0,0205 0,0126

B 0,0205 0,0126

A 0,0205 0,0126
Muestra FG1 0,0205 0,0190
Muestra FG1 0,0205 0,0100

Tabla 4.24. Temperaturas y diferencia de
temperaturas en estado estacionario durante
el ensayo de conductividad térmica en °C.

Cilindro FG1 FG2
T AT T AT
C 52 27 49 24
B 50 25 48 23
A 33 8 36 11

Una vez introducidos los datos requeridos en las ecuaciones 3.1 y
3.2, se obtuvieron los valores de coeficiente de conveccion y
conductividad térmica, tanto para la muestra FG1 como FG2, que

son mostrados en la tabla 4.25.

Tabla 4.25. Coeficientes de convecciény
conductividades térmicas obtenidos.

Miesira _oenciente d& Conductividad
térmica (W/m°C)

(W/m2 °C)
FG1 10,42 0,27
FG2 11,27 0,30

La conductividad térmica promedio es 0.28 W/m°C, y este resultado

se encuentra dentro del rango de los valores obtenidos por otros
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estudios, donde los geopolimeros fueron sintetizados bajo otras
condiciones. Adicionalmente, en ciertas investigaciones han
establecido una relacion entre la densidad y la conductividad térmica,
de hecho, Vaou V. y Panias D. explican que esta propiedad de los
geopolimeros fomizados depende de sus estructuras celulares [1, 7,

59].

Sin embargo, no se puede considerar al geopolimero fomizado como
un aislante térmico debido a que su conductividad térmica es
elevada, tal como se observa en la tabla 4.26, donde se establece
una comparacién con materiales aislantes tipicamente empleados
[1,60].
Tabla 4.26. Conductividades térmicas de
geopolimero fomizado y materiales aislantes

tipicamente empleados (W/m K).
Material Conductividad Térmica

Fibra de vidrio 0.03-0.045

Lana Mineral 0.033-0.045
OPC 1.047

Geopolimero 0.285

fomizado




CAPITULO 5

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. Conclusiones

Se sintetizaron geopolimeros analizando los efectos de hidroxido
de sodio, silicato de sodio, hidréxido de calcio y temperatura de
curado; determindndose que la Optima composicion (muestra
CH5), en funciébn de la compresibn mecanica (9.58 MPa) y
trabajabilidad, se da bajo las siguientes condiciones: solucién 10
M NaOH, razon de 0.5 de Na2SiO3/NaOH, Ca(OH)z al 3.0 % de
masa de la cantidad de zeolita y temperatura de curado a 60 °C
por 24 horas.

La maxima compresién mecanica alcanzada después de un dia
de curado es 12.32 MPa, correspondiente a la muestra CH7. Sin

embargo, debido a que es dificil de manipular este material, el
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geopolimero CH5 es el optimizado, siendo su valor de esta
propiedad mecanica 9.58MPa.

De acuerdo a la Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN
2380:2011, la compresion mecanica que debe alcanzar el
cemento hidraulico tipo GU después de 3 dias de curado es de 13
MPa, sin embargo, el geopolimero CH7 presenta un valor de
12.32 MPa después de un solo dia de haber sido sintetizado.
Todos los geopolimeros presentaron una menor densidad que la
zeolita, debido a que dichos geopolimeros se caracterizan por
tener poros que ocupan mas volumen. De hecho, la minima
densidad corresponde al geopolimero fomizado, con un resultado
de 0.88 g/cm?.

El analisis de difractometria de rayos X presentd una disminucién
en la intensidad de los picos caracteristicos de la fase cristalina
inicial. La reduccion de intensidad se encuentra asociada con la
disminucién en su concentracion.

Ademas, mediante la activacion alcalina de la zeolita natural y
paralelamente a la disminucion de fase cristalina, se observo un
incremento significativo en la fase amorfa. De lo observado se
concluye que la Mordenita y la Analcima, estructuras cristalinas,
se descomponen en Aluminatos y Silicatos que forman las fases

amorfas correspondientes a las cadenas de geopolimeros.
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Se establecieron seis intervalos de andlisis termogravimétricos:
40-100°C que representa a la evaporacion del agua libre, 100-
200°C indica la evaporacion del agua de los poros, 200-300°C
indica la pérdida de agua cristalina, 300-450°C es la
deshidroxilacion, 450-750°C es la descarbonatacion, y 750-
1000°C es un rango de estabilizacion.

La mayor pérdida de masa fue en la muestra curada a 23.5°C
(GEOP T23.5), registrando un valor de 30.34% y principalmente
se debe al intervalo de 40-100°C, en el cual ocurre la evaporacion
del agua libre.

Se pudo establecer una relacién directamente proporcional en el
efecto del hidroxido de sodio, entre la concentracion molar de la
solucion de NaOH y la pérdida de masa total. También, se
determind una relacion inversamente proporcional en el efecto de
silicato de sodio, entre la proporcion NazSiOs/ NaOH y la pérdida
de masa total.

Las principales vibraciones detectadas mediante Espectroscopia
Infrarroja por la Transformada de Fourier, se encuentran
directamente asociadas a flexiones y estiramientos, simétricos y
asimeétricos, de grupos funcionales pertenecientes a las fases

cristalinas y amorfas: Si-O-Si, O-Si-O, Al-O-Si.
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Ademaés, en todos los geopolimeros al haber sido analizados
después de siete meses, fue detectable indicios de carbonatacidn
en el ensayo de FT-IR, por un pico caracteristico en 1431,09 cm,
debido el grupo funcional O-C-O.

Las imagenes capturadas mediantes Microscopia Electronica de
Barrido muestran detalles de la fase amorfa formada mediante el
proceso de geopolimerizacion y posibles formaciones de
carbonatos. Sin embargo, la interpretacion de las imagenes
podria ser mejorada con métodos de analisis conjunta como
SEM-EDS. En el geopolimero fomizado se presentan cavidades
en donde se aloja aire del ambiente, esto le da a este
geopolimero su caracteristica de aislante térmico.

En el estudio de la cinética de la reaccién de geopolimerizaciéon
se demostr6 que el decaimiento en la concentracion de la
Mordenita sigue un modelo de primer orden con una constante
cinética de reaccion de 0,00305 hL.

Se sintetizaron geopolimeros fomizados, utilizando peréxido de
hidrogeno como agente fomizante, y se logré determinar que la
conductividad térmica de este material es de 0.28 W/m°C, que se
encuentra dentro del rango de los resultados obtenidos en otras
investigaciones. Sin embargo, aun no puede considerarse como

aislante térmico, por lo tanto, deberan realizarse estudios mas
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profundos para encontrar la éptima composicion de este tipo de
compuestos, basados en la conductividad térmica.
5.2. Recomendaciones

e En todos los ensayos, se deberia realizar una buena limpieza de
los equipos, asi como de sus accesorios, para evitar mediciones
erroneas.

e Cuando se lleve a cabo los ensayos de compresion mecanica asi
como los de conductividad térmica, se deberia asegurar que las
caras de las muestras sean planas.

e Al realizar los ensayos de densidad, el tamafio de las muestras
deberia ser similar y pequefio. Ademas, evitar el bafio excesivo
del material en el liquido organico.

e En el analisis DRX cuantitativo, se deberia utilizar la cantidad
correcta de estandar de Oxido de Zinc debido a la correccién que
realiza el software en el célculo de la fase amorfa presente en la
muestra. Ademds, en este analisis se debe realizar la
optimizacidbn en la composicion mostrada hasta llegar a un
Goodness of Fit menor a 10,00.

e Los discos preparados para la prueba de FT-IR no deberian ser
expuestos a un ambiente humedo, usar un desecador si se
requiere almacenar la muestra. Ademas el ensayo se debe

realizar inmediatamente después de preparar los discos.
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Para el andlisis de Microscopia Electronica de Barrido, se deberia
controlar el amperaje utilizado para realizar el recubrimiento con
el objetivo de proveer de una capa con espesor uniforme a las
muestras.

Utilizar el activador alcalino hidroxido de calcio en solucion,
debido a que si se emplea en estado sélido, el tratamiento de la
muestra de geopolimero afecta los resultados de los analisis
porque no existe homogeneidad.

Realizar los ensayos de densidad de forma simultanea con las
pruebas de compresion mecénica, ya que, se pudiera establecer

una relacion entre ambas propiedades.



ANEXO A
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Figura A.4. Curvas de compresion Mecanica efecto de la temperatura de curado.
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Figura A.5. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de la zeolita natural.
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Figura A.6. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero SH1.
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Figura A.7. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero SH2.



Counts

SH3+10% 20
Quartz 15.5 %
3000 1M \iordenite 31.9 %
Il Amorphous 52.6 %
2000 —
- WM
0 TR TR IR IR IR
10 20 30 40 50 60 70

Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Figura A.8. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero SH3.
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Figura A.9. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero SH4.
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Figura A.10. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero SH5.
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Figura A.11. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero SH6.
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Figura A.12. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero SS1.
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Figura A.13. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero SS2.
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Figura A.14. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero SS3.



Counts

SS4+10% Zn0 507 %)

B Quartz 16.0 %
Mordenite 33.3 % ‘
4000 — [l Amorphous 50.7 %

W=
3000 -
2000 -
1000—WMW‘J
0 R N A N [
10 2 %0 @ 50 60 70

Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Figura A.15. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero SS4.
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Figura A.16. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero SS6.
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Figura A.17. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero CH2.
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Figura A.18. Andlisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero CH3.
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Figura A.19. Andlisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero CH4.
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Figura A.20. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero CH5.
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Figura A.21. Andlisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero CH6.
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Figura A.22. Andlisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero CH7.
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Figura A.23. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero GEOP T23.5.
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Figura A.24. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero GEOP T40.
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Figura A.25. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero GEOP T50.
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Figura A.26. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero GEOP T70.
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Figura A.27. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero GEOP T80.
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Figura A.28. Analisis de Difractometria de Rayos X Cuantitativo de Geopolimero Fomizado.
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Figura A.29. Difractogramas de comparacion entre la zeolita natural y geopolimeros del efecto del Hidréxido de
Sodio.
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Figura A.30. Difractogramas de comparacién entre la zeolita natural y geopolimeros del efecto del Silicato de
Sodio.
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Figura A.31. Difractogramas de comparacion entre la zeolita natural y geopolimeros del efecto del Hidroxido de
Calcio.
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Figura A.32. Difractogramas de comparacion entre la zeolita natural y geopolimeros del efecto de la
Temperatura de Curado.
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Figura A.33. Difractogramas de comparacion entre la zeolita natural y el geopolimero fomizado para el estudio
de la conductividad térmica.



Sample: ZEOLITA 2 File: C:..\TGA\Zeolita\ZEOLITA 2.001
Size: 9.4620 mg DSC-TGA Operator: ANDREA GAVILANES

Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 16-May-2013 08:54
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.34. Analisis DSC-TGA de zeolita natural.



Sample: SH1
Size: 8.9020 mg

Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C

File: C:..\Sodium Hydroxide Effect\SH1.002
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Operator: Armando Adriano
Run Date: 31-Mar-2014 09:42

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figu

ra A.35. Analisis DSC-TGA de Geopolimero SH1.



Sample: SH2

File: C:..\Sodium Hydroxide Effect\SH2.003

Size: 9.7830 mg DSC-TGA Operator: Armando Adriano
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 31-Mar-2014 13:07
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.36. Andlisis DSC-TGA de Geopolimero SH2.



Sample: SH3
Size: 10.0940 mg
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C

DSC-TGA

File: C:..\Sodium Hydroxide Effect\SH3.006
Operator: RM

Run Date: 14-Apr-2014 14:46

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.37. Andlisis DSC-TGA de Geopolimero SH3.



Sample: SH4

File: C:..\Sodium Hydroxide Effect\SH4.002
: DSC-TGA
Size: 9.5540 mg Operator: RM
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 02-May-2014 08:40
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.38. Analisis DSC-TGA de Geopolimero SH4.



Sample: SH5

File: C:..\Sodium Hydroxide Effect\SH5.001

Size: 10.3230 mg DSC-TGA Operator: RM
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 02-May-2014 12:30
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.39. Analisis DSC-TGA de Geopolimero SH5.



Sample: SH6
Size: 9.2820 mg

Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C

DSC-TGA

File: C:..\Sodium Hydroxide Effect\SH6.001

Operator: RM

Run Date: 02-May-2014 15:56
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.40. Andlisis DSC-TGA de Geopolimero SH6.



Sample: SS1

Size: 9.5810 mg
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C

DSC-TGA

Operator: RM

File: C:..\TGA\Sodium Silicate Effect\S51.001

Run Date: 03-May-2014 10:31

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.41. Analisis DSC-TGA de Geopolimero SS1.



Sample: S82

File: C:..\TGA\Sodium Silicate Effect\S52.001

Size: 9.2670 mg DSC-TGA QOperator: RM
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 03-May-2014 13:44
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.42. Analisis DSC-TGA de Geopolimero SS2.



Sample: SS3
Size: 9.9980 mg
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C

Weight (%)

DSC-TGA

File: C:..\TGA\Sodium Silicate Effect\SS3.001
Operator: AG

Run Date: 06-May-2014 13:19

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.43. Analisis DSC-TGA de Geopolimero SS3.



Sample: SS4
Size: 10.0550 mg

Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C

DSC-TGA

File: C:..\TGA\Sodium Silicate Effect\SS4.001

Operator: AG

Run Date: 05-May-2014 12:54
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.44. Analisis DSC-TGA de Geopolimero SS4.



Sample: SS6

File: C:..\TGA\Sodium Silicate Effect\SS6.001

Size: 11.4870 mg DSC-TGA Operator: AG
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 05-May-2014 16:41
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.45. Analisis DSC-TGA de Geopolimero SS6.



Sample: CH2
Size: 8.8790 mg

File: C:...\Calcium Hydroxide Effect\CH2.001
DSC-TGA Operator: AG

Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 06-May-2014 17:09
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.46. Analisis DSC-TGA de Geopolimero CH2.



Sample: CH3 File: C:..\Calcium Hydroxide Effech\CH3.001
Size: 9.1860 mg DSC-TGA Operator: AG

Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 07-May-2014 08:43
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.47. Analisis DSC-TGA de Geopolimero CH3.



Sample: CH4
Size: 9.0440 mg

Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C

DSC-TGA

File: C:...\Calcium Hydroxide Effect\CH4.001

Operator: AG

Run Date: 07-May-2014 16:28
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.48. Analisis DSC-TGA de Geopolimero CH4.



Sample: CH5 File: C:...\Calcium Hydroxide Effect\CH5.002
Size: 10.0570 mg DSC-TGA Operator: RM

Weight (%)

Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 08-May-2014 09:07
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.49. Analisis DSC-TGA de Geopolimero CHS5.



Sample: CH6
Size: 10.4580 mg
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C

DSC-TGA

File: C:...\Calcium Hydroxide EffechCH6.001
Operator: AG

Run Date: 08-May-2014 12:46

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.50. Analisis DSC-TGA de Geopolimero CH6.



Sample: CH7
Size: 10.3550 mg

File: C:..\Calcium Hydroxide Effect\CH7.001
DSC-TGA Operator: RM

Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 08-May-2014 16:25
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.51. Analisis DSC-TGA de Geopolimero CH7.



Sample: T23.5_1
Size: 10.0470 mg

Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C

100 t

DSC-TGA

File: C:..\Corregidos\T23.5_1
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Run Date: 13-May-2014 15:35
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Figura A.52. Analisis DSC-TGA de Geopolimero GEOP T23.5



Sample: T40_1

File: C:...\Corregidos\T40_1.001
Size: 9.4070 mg DSC-TGA Operator: RM
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 14-May-2014 07:50
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.53. Analisis DSC-TGA de Geopolimero GEOP T40



Sample: T50_1

Weight (%)

File: C:..\Corregidos\T50_1.001
Size: 10.0680 mg DSC-TGA Operator: RM
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 14-May-2014 15:30
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.54. Analisis DSC-TGA de Geopolimero GEOP T50



Sample: T70_1 File: C:..\Corregidos\T70_1.001
Size: 9.2740 mg DSC-TGA Operator: RM
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 15-May-2014 08:36
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.55. Analisis DSC-TGA de Geopolimero GEOP T70



Sample: T80_1

File: C:..\Corregidos\T80_1.001

Size: 9.5480 mg DSC-TGA Operator: AG
Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 15-May-2014 12:16
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.56. Analisis DSC-TGA de Geopolimero GEOP T80



Sample: FG File: C:.. \TGA\Foam Geopolymer\FG.002
Size: 9.8830 mg DSC-TGA Operator: RM

Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 13-May-2014 09:42
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.57. Anadlisis DSC-TGA de Geopolimero FG



100,0

T

\ ’ \ f
70 “ / 1636,42 1431,09 \ ,

/

342845 \ | 79792
50 N I\ ‘{I

40 | r"
30 \ I‘.‘I
20 \\ J."

10 1034,54

0,0

)

i Na A [\
\\ \\ / ,/\ ;"I
1 / VARAVAN |

\ \ I‘ _4.‘
60 | I~ \/ \ s/

T T
4000,0 3000 2000 1500 1000
cm-1

— zeolita RM 450.002 - 21/04/2014

Figura A.58. Analisis de Espectrometria Infrarroja de zeolita natural.

T
450,0



100,0
90 |
80
70 |
60
50

%T

40
30 |

20

10

\ IR .’J\ !
./“"-(\/ AVARY

\ T / \ , \ /
\ \\\ // N / a / Uf
\ TN | I‘u N /
| N RN [ eo3ge 0
!. \ /Y 466,97

A

/798,05
1642,52 /
/877,53

1408,70

345349 \\ /

1031,07

0,0
4000,0

I I
3000 2000 1500 1000 450,0

cm-1

~ SHI RM.002 - 16/04/2014

Figura A.59. Andlisis de Espectrometria Infrarroja de Geopolimero SHL1.



100,0

90 _

S —_— B

f
|
B I —— \ L~ /\._.-v“\/’\ /
- - \ \ f \/
\‘. - ~— [ 1"/ \/ . Y

70 | \ / NS ™ . ‘I;‘ \/ Y.
“\ , \/ \ VRN [T 69438 /472,54

\ / — \ / n/ ;

\ ' ‘ \ /1 799,31

AN / — 1648,90 \“*\ -" \\ 0 ’ B
~_" ’ N /37839

oo 20 3447 46 \
7T 1408 57 ./

40 \V
1030,15

30

20

10

0.0 |

T T T I
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1

SH2.004 - 16/04/2014
Figura A.60. Analisis de Espectrometria Infrarroja de Geopolimero SH2.



100,0
90
80
70
60
50

%T

40 |
30

20

10 |

0,0

3435,17

S
™~ ™~
/! /M\
/ -
/ N/ \

1645,36 \

1408,79

\/\ I‘"

|
|
\ TN
’/" \ /,—\,_\\ ," \u/" \I‘ Al’
fo\ \J
/ ]

/"‘ I"
[
v
V

693,51 533,88

V797,93 -'
\ 469,82

/878,17

1030,11

4000,0

T
3000

SH3.002 - 16/04/2014

I
2000

I
1500

cm-1

I I
1000 450,0

Figura A.61. Analisis de Espectrometria Infrarroja de Geopolimero SH3.
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Figura A.73. Analisis de Espectrometria Infrarroja de Geopolimero CHS5.
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Figura A.78. Analisis de Espectrometria Infrarroja de Geopolimero GEOP T50.
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ANEXO B



Cédigo: CALMOSA-DCC-012

FICHA TECNICA GENERAL Ermision: 16/01/2013
Zeolita-100 Revisién: 01

Version: 4.0

1. Nombre del Producto:
Zeolita

1. Nombre Comercial:
Max Catcher 100.

L. Descripcidon General del producto:
Polvo fino de color verde, mineral natural Gnico de origen volcanico, es un alumino-
silicato hidratado cristalino que pertenece al grupo de los tecno-silicatos.

V. Materia Prima:
Zeolita (Mineral Natural)
Tipo: Clinoptilolita-Heulandita

V. Origen de la Materia Prima:
Provincia del Guayas
Rigueza Garantizada: Zeolitizacion en las rocas 75%

VI. Métodos de Produccion

o Explotacién de la cantera
Transporte
Trituracién Primaria
Trituracién Secundaria
Molienda
Separacion
Envasado y Pesado
Despacho

O 0000 O0O0

Vil. Usos
Agricultura:
« Control del olor
« Control del ambiente de animales confinados
+ Aditivos de alimentacién para ganados.

Horticultura:

« Viveros, invernaderos

e Floricultura

« Vegetales/hierbas/Follaje
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e Pre-plantaciéon de arbustos y arboles

+ Afadido para la hierba de césped

« Reposicidn, re-vegetacion ordenacion paisajistica
e Selvicultura (bosques, plantaciones de arboles)

+« Medio para crecimiento hidropénico

Acuacultura:
« Filtracion de amonio e incubadoras de pescado
e Medio biofiltro

Productos domésticos:

e El uso domeéstico se relacionan principalmente con el olor y absorcidon de
liguidos. Una gran variedad de gases incluido formaldehido, sulfuro de
hidrogeno se ha demostrado que pueden ser adsorbidos por la zeolita.

e Se puede utilizar para el secado de zapatillas de deporte, reducir la humedad
en los armarios y adsorber olor de cigarrillos. Limpiadores de alfombras
tienen zeolita como material de base.

e También utilizado como cama para gatos y adsorcion de grasa en barbacoas.
Se utiliza en acuarios para la absorcién de amonio. Cuando ha sido
completamente utilizado el producto residual usado se utiliza como compost
para el acondicionamiento y contribucién a la textura del suelo y su
capacidad de retencién de nutrientes.

Productos industriales:

« Absorbentes para aceites y derrames

e Separaciones de gases

e Usos industriales se basan en las propiedades de adsorcién de liquidos y
vapores por las zeolitas. Puede ser un limpiador ideal de estructura granular
para la limpieza de derrames de aceites y quimicos; es inocuo y seguro para
Su uso.

Residuos radioactivos:
« Remediacién/ recontaminacion

Tratamiento del agua:

e Filtracion

e Extraccion de metales pesados
+« Piscinas

Tratamiento de aquas residuales:
e Extraccidn de amonio en lodos y aguas residuales municipales

e Extraccion de metales pesados
« Campos de lixiviados sépticos (pozos negros)
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VIII.
IX.

X.

ESPECIFICACIONES TECNICAS

Formula Quimica aproximada: Na, Ca; ¢ (Al Siog O7,) 20H,0
Composicion: Zeolita - Mineral Natural

Caracteristicas Fisico-quimicas del producto

PARAMETROS DE
GRANULOMETRIA
#de Malla | Retenido
14 10.0 % méx.
20 20.0 %max.
40 25.0 %max.

Humedad | 2.0 % max.
Densidad | 2.10 gr/cm’®

CIC >104 — 115 meq/100 gr
Cationes Intercambiables
K 20.74 meq/100 gr.
Ca 49.76 meq/100 gr.
Mg 4.81 meq/100 gr.
Na 28.53 meq/100 gr.

AMBITO DE APLICACION: Suelos agricolas de baja CIC

COMPROBACION DE SU EFICACIA

CULTIVO | FORMULA RESULTADOS

Arroz NPK + 25% ZMC Incremento del 18 %
Maiz NPK + 15% ZMC Incremento del 1.5 %
Maiz SO4 NH4 + 25% ZMC | Incremento del 25%
Papa NPK + 25% ZMC Incremento del 20%
Tomate | NPK + 15% ZMC Incremento del 10 %
Cafia UREA + 15% ZMC Incremento del 6%
Banano | NPK +25% ZMC Incremento del 15 - 25%
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ALMACENAMIENTO, SEGURIDAD Y MANEJO

Xl.  Almacenamiento
e Protéjase el saco contra dafios fisicos.
e Almacénese en lugar seco, alejado del agua y la humedad.

Xll.  Seguridad y Manejo
e Para la manipulacion del producto se requiere el uso de mascarilla con capacidad de
filtrado para polvo y gafas protectoras.
e Evitar el contacto con los ojos, de ser asi lavarse con abundante agua y jabdn, si las
dolencias persisten o ha sido ingerido consulte con un médico.

Xlll.  Restriccion de Uso
Ninguna

XIV. Clasificacion de Toxicidad
No es toxico.

Ing. Qca. Wendy Pico A.
Jefe Control de Calidad
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